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Resumen

En la actualidad, el desarrollo de nuevas técnicas para la eliminacion de colorantes ha
cobrado importancia debido a que las técnicas convencionales representan altos
costos, consumos de energia y el uso de productos quimicos, es asi como la
degradacion catalitica de colorantes surge como una alternativa econémica, segura y
de alta eficiencia, para lograr esto se sintetizaron nanoparticulas de plata (AgNPs)
utilizando como bioreductor Heterotheca inuloides y fueron soportadas en fibras de
Agave lechuguilla para obtener un bionanocomposito que fue utlizado como
catalizador en la degradacion de los colorantes rojo congo, verde malaquita y azul de
metileno. El bionanocomposito fue caracterizado a través de SEM-EDS para observar
los cambios en la superficie de las fibras asi como la presencia de las AgNPs, también
se caracterizd el bionanocomposito a través de FTIR con el fin de identificar los
principales grupos funcionales y los cambios por la presencia de las AgNPs, las AgNPs
también fueron caracterizadas por espectroscopia UV-Vis, la degradacion catalitica
utilizando borohidruro de sodio como agente reductor y el bionanocomposito como
catalizador fue monitoreada a través de espectroscopia UV-Vis obteniendo un
porcentaje de degradacién mayor al 90% para todos los colorantes.



Abstract

Nowadays, the development of new techniques for the elimination of dyes has gained
importance due to the fact that conventional techniques represent high costs, energy
consumption and the use of chemical products, this is how the catalytic degradation of
dyes emerges as an economic, safe and high efficiency alternative, to achieve this,
silver nanoparticles (AgNPs) were synthesized using Heterotheca inuloides as
bioreductant and were supported on Agave lechuguilla fibers to obtain a
bionanocomposite that was used as catalyst in the degradation of the dyes congo red,
green malachite and methylene blue. The bionanocomposite was characterized
through SEM-EDS to observe the changes on the surface of the fibers as well as the
presence of the AgNPs, the bionanocomposite was also characterized through FTIR in
order to identify the main functional groups and the changes due to the presence of the
AgNPs, ,the AgNPs were characterized through UV-Vis spectroscopy, the catalytic
degradation using sodium borohydride as reducing agent and the bionanocomposite
as catalyst was monitored through UV-Vis spectroscopy, obtaining a degradation

percentage higher than 90% for all the dyes.



Introduccién

Hoy en dia se producen mas de 7x108 kg de colorantes sintéticos al afio en todo el
mundo, estos colorantes son ampliamente utilizados en la industria textil, farmaceéutica,
alimenticia, cosmética, de plasticos, pinturas y papel, una vez que cumplen su
proposito son desechados a los cuerpos de agua, los colorantes pueden causar dafio
al medio ambiente y a los organismos vivos debido a su toxicidad, es asi como se han
desarrollado varios métodos para su eliminacion de los efluentes industriales y de otras
masas de agua, las técnicas mas utilizadas son la adsorcién, oxidacién, tratamiento
bioldgico, filtracion, entre otras, estas técnicas conllevan el uso de grandes cantidades
de productos quimicos, alto costo, consumo de energia, entre otros inconvenientes.
Es asi como el desarrollo de otras alternativas para la eliminacion de los colorantes
toma importancia, la reduccion quimica utilizando borohidruro de sodio como agente
reductor y AgNPs como catalizador para la degradacion de los colorantes es una

alternativa econdmica, segura y de alta eficiencia.

En el presente trabajo se estudio la degradacion de los colorantes rojo congo, verde
malaquita y azul de metileno, a través de una degradacion catalitica utilizando
borohidruro de sodio como agente reductor y un bionanocomposito de AgNPs vy fibras
de Agave lechuguilla, las fibras de Agave lechuguilla con y sin AgNPs fueron
caracterizadas a través de la técnica SEM-EDS para observar la superficie de las fibras
y la distribucion de las AgNPs, las fibras también se caracterizaron a través de FTIR
con el fin de identificar los principales grupos funcionales presentes, las AgNPs fueron
caracterizadas con espectroscopia UV-Vis, la degradacion catalitica fue monitoreada
a través de espectroscopia UV-Vis con el fin de evaluar los porcentajes de degradaciéon

para cada uno de los colorantes.
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Capitulo I. Antecedentes

1.1 Nanotecnologia
Durante el ultimo siglo la rama de la nanotecnologia ha tenido un gran desarrollo, esta
puede definirse como el desarrollo, sintesis, caracterizacion y aplicacion de materiales
y dispositivos a los cuales se han modificado su tamafo y forma a una nanoescala, el
prefijo “nano” proviene del griego nanos o del latin nanus que significa pequefio
(Kolahalam et al., 2019).

Un nanémetro es una milmillonésima parte de un metro (1x10°) unas cien mil veces
mas pequefio que el diametro de un cabello humano, mil veces mas pequefio que un
glébulo rojo, la nanotecnologia involucra varias ramas de la ciencia como la biologia,
guimica, fisica, ingenieria, la base de la nanotecnologia es el cambio en las
propiedades de un material cuando su tamafio decrece a una escala nanométrica
(Tarafdar et al., 2013).

1.2 Nanomateriales

Los nanomateriales son la base de la nanotecnologia, son materiales con un tamafio
de menos de 100 nm por lo menos en una de sus dimensiones, los nanomateriales
presentan diferentes propiedades fisicoquimicas al material de origen (Kolahalam
et al., 2019), como la relacion superficie/volumen, propiedades mecanicas, térmicas y
cataliticas, materiales como el oro que a escalas normales es quimicamente inerte,
pero en nanoescala se convierte en un potente catalizador (Deshpande & Meghe,
2014).

1.2.1 Clasificacion de los nanomateriales

Los nanomateriales pueden ser clasificados en funcién de los materiales usados en el
proceso de sintesis, el origen de los materiales y en funcién de la estructura o
dimensién de estos. Un tipo de nanomateriales son los que estan hechos a base de
carbono y tienen diferentes morfologias, pueden ser tubos o esferas huecas,
nanofibras de carbono, fullerenos y grafeno, se suelen utilizar la deposicion quimica
de vapor, arco de descarga eléctrica y ablacion laser como métodos de sintesis (Singh
et al., 2020).



También encontramos los hanomateriales basados en metales, el material de partida
son iones metalicos, existen diferentes métodos para la sintesis de nanoparticulas
metalicas como los métodos quimicos donde se emplean agentes reductores, las
nanoparticulas tienen una gran area superficial y una buena capacidad de absorcion
(Kolahalam et al., 2019).

Los nanomateriales de base organica estan formados por materia organica distinta al
carbono y material inorganicos, la sintesis de estos se realiza mediante el
autoensamblaje o la transformacion de la materia organica en la estructura deseada
(Singh et al., 2020).

Otro tipo de nanomateriales son los nanocompositos los cuales estan formados por
una capa de nanoparticulas, se combinan con materiales metalicos, ceramicos,
organicos, inorganicos o polimeros, tienen diferentes morfologias en funcion de su
sintesis y de las propiedades requeridas para aplicaciones especificas (Singh et al.,
2020).

Los nanomateriales se pueden clasificar en cuatro tipos en funcidn de sus
dimensiones, cero dimensionales (0-D), las tres dimensiones del nanomaterial estan
en escala nanométrica, como las nanoparticulas, unidimensionales (1-D), al menos
una de sus dimensiones se encuentra por arriba de los 100 nm y las otras dos
dimensiones por debajo de los 100 nm, los nanotubos y nanocables se encuentran
dentro de este tipo, bidimensionales (2-D), dos dimensiones se encuentran dentro de
escala nanométrica y la otra no como las nanocapas y nanorecubrimientos,
tridimensionales (3-D), todas sus dimensiones se encuentran arriba de los 100 nm

como los nanocompositos (Asha & Narain, 2020).

1.3 Nanoparticulas metalicas
Podemos encontrar nanoparticulas de diferentes tamafos, formas y estructuras,
pueden ser esféricas, cilindricas, tubulares, conicas, planas, en espiral, o sin forma
especifica, con tamafios entre los 1 y 100 nm, pueden presentar una superficie
uniforme o irregular (Ealia & Saravanakumar, 2017). Las nanoparticulas metalicas son

sintetizadas a partir de metales hasta llegar a un tamafio nanométrico, la mayoria de



los metales pueden formar nanoparticulas, entre los mas utilizados se encuentran el
aluminio, cobalto, cobre, oro, plata, hierro, zinc, las nanoparticulas tienen diversas
propiedades como porosidad, altas relaciones superficie/volumen, densidad superficial
de carga, estructuras cristalinas, coloracion, debido a la resonancia de plasmén
superficial las nanoparticulas tienen caracteristicas optoelectrénicas, nanoparticulas
de metales nobles y alcalinos como Cu, Au y Ag tienen una notable absorcion en el

espectro electromagnético (Salem et al., 2022).

1.3.1 Clasificacion de nanoparticulas metalicas
Las nanoparticulas metalicas pueden ser clasificadas en monometalicas, bimetalicas,

trimetélicas y de 6xidos metélicos.

Las nanoparticulas monometalicas estan formadas por un solo metal el cual determina
sus propiedades, pueden ser de diferentes tipos de acuerdo con el atomo metalico
presente como magnéticas, metalicas o de metales de transicion, se pueden sintetizar
por diferentes rutas, pero la mas comun es por métodos quimicos, pueden ser
estabilizadas mediante el uso de grupos funcionales, se han utilizado en aplicaciones
de electronica, Optica, catalisis, adicionalmente también se emplean como agentes
antimicrobianos contra microorganismos como Escherichia coli, Streptococcus

mutans, Streptococcus pyogens y Bacillus subtilis (Sharma et al., 2019).

Las nanoparticulas bimetélicas estan formadas de dos metales, tienen propiedades
Opticas, térmicas, eléctricas y cataliticas en funcion de su tamafio y los metales que
las componen, los constituyentes metélicos pueden alearse para modificar su
estructura, generalmente se forman reduciendo dos iones metélicos al mismo tiempo

con un proceso de estabilizacion adecuado (Sajid, 2022).

Las nanoparticulas trimetalicas estan formadas de tres metales, su actividad catalitica
supera a la de las nanoparticulas monometalicas y bimetalicas, se han usado
diferentes métodos para su sintesis como microondas, reduccion catalitica selectiva,
microemulsién, coprecipitacion y métodos hidrotérmicos, las nanoparticulas

trimetélicas tienen una superficie inestable y precipitan facilmente reduciendo su



actividad catalitica, por la tanto es necesario estabilizarlas con copolimeros de bloque,

ligandos organicos, tensioactivos y dendrimeros (Sajid, 2022).

Las nanoparticulas de oxidos metélicos se sintetizan para modificar las propiedades
de sus respectivas nanoparticulas de base metdlica, las nanoparticulas de éxidos
metalicos son de interés debido a sus aplicaciones en catdlisis, actividad
antibacteriana, almacenamiento de energia, biomédicas, optoelectronicas, otros tipos
de nanoparticulas utilizadas son 6xido de aluminio (Al203), 6xido de cerio (CeQOy),

magnetita (FesOa4), oxido de titanio (TiOz) entre otras(Sajid, 2022).

1.3.2 Nanoparticulas de plata
Las AgNPs tienen propiedades eléctricas, Opticas, térmicas, bioldgicas, por lo cual se
han utilizado en diferentes aplicaciones como; revestimiento de equipos médicos,
sensores Opticos, cosméticos, industria farmacéutica, industria alimentaria,
administracion de farmacos, agentes anticancerigenos, agentes antibacterianos
(Beyene et al., 2017).

Las AgNPs también tienen propiedades cataliticas, polarizabilidad éptica y magnética,
conductividad eléctrica y térmica, actividad antimicrobiana, sus propiedades oOpticas se
deben a la resonancia de plasmon superficial, las AGQNPs adquieren un color en funcion
de su tamafio y forma, la resonancia de plasmén es la responsable del color amarillo
de las AgNPs en solucion, cualquier cambio visible en las AgNPs indica la agregacién

de estas (Pandiarajan & Krishnan, 2017).

Las AgNPs son capaces de absorber y dispersar la luz, en funcion del tamafio y forma
de la nanoparticula pueden presentar diferentes coloraciones, la interaccion de las
AgNPs con la luz es producida cuando los electrones de conduccién presentes en la
superficie del metal experimentan una oscilacion colectiva cuando son excitados por
la luz en longitudes de onda especificas, esto se conoce como resonancia de plasmon
superficial (Abbasi et al., 2016).

1.4 Sintesis de nanoparticulas
La sintesis de nanoparticulas se puede dividir en dos enfoques como lo son top-down

y bottom-up (Figura 1), en el enfoque top-down los materiales macroscopicos son
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reducidos a nanoescala, esta reduccién se logra a través de métodos fisicos o
guimicos, el enfoque bottom-up , consiste en la manipulacion de atomos o moléculas
para lograr procesos de autoensamblaje para la formacion de nanoestructuras, la
sintesis top-down puede ocasionar imperfecciones en el material producido y contener
impurezas, esto es una limitacién debido a que las propiedades fisicas y quimicas de
las nanoparticulas estan fuertemente ligadas a su estructura, la sintesis bottom-up es
mas favorable, razon por la cual se han desarrollado diversos métodos de sintesis bajo

este enfoque (Ghiuta et al., 2017).

Sintesis de
nanoparticulas

Bulk material |
’ (.
TOP DOWN METHOD

¥ \ :* *
Top-down Bottom-up 3 *
v /
N rticles !
) A — (1) ' 9
. L
Molienda Método sol-gel L
mecanica \
Ablacion laser ,D'T:pOSiCién
quimica de vapor ® 0 g
_ - . SOTTOM UP NETHOD ® e
Litografia Pirdlisis Aol malecala
Pulverizacién Spinning
catadica
Depos_icién Reduccion quimica
térmica
Plantas
Sintesis verde »| Bacterias
Hongos

Figura 1. Métodos top-down y bottom-up para la sintesis de nanoparticulas (ljaz
et al., 2020)

1.4.1 Sintesis Top-Down
El enfoque top-down o método destructivo es la reduccién del material de origen a
escala nanométrica, entre los métodos de sintesis mas utilizados se encuentran la
molienda mecanica, ablacion laser, litografia, pulverizacion catodica y la

descomposicion térmica (Ealia & Saravanakumar, 2017).



En la molienda mecanica se introduce una carga de polvo metalico en un molino de
alta energia junto con un medio de molienda, tiene como objetivo reducir el tamafio de
particula, normalmente se utilizan molinos de bolas para la sintesis de nanoparticulas,
el principio de funcionamiento se basa en el impacto de bolas contras el polvo, las
bolas pueden rodar dentro de la camara del molino en capas paralelas o pueden caer
libremente impactando al polvo y al mismo tiempo a otras bolas, este tipo de proceso
resulta ser bastante econémico para la produccion a gran escala de nanoparticulas
(Yadav et al., 2012).

La ablacion laser consiste en la utilizacion de un laser como fuente de energia para la
ablacién de materiales sélidos, se concentra una alta cantidad de energia en un punto
especifico sobre una superficie sélida evaporando el material que absorbe la luz, la
ablacion es la eliminacion de atomos de una superficie, implica procesos de un solo
foton (ruptura de enlaces quimicos), también una excitacién multifoténica (evaporacion
térmica), con este método se pueden generar nanoparticulas de alta pureza, aunque

es dificil controlar el tamafio, aglomeracion y la estructura cristalina (Kim et al., 2017).

La nanolitografia o litografia es el estudio de la fabricacion de estructuras nanomeétricas
de entre 1 a 100 nm, la litografia es el proceso de impresién de la forma o estructura
requerida sobre un material sensible a la luz que elimina selectivamente una porcion
de material, se pueden producir desde una sola nanoparticula hasta un conjunto de

estas con la forma y tamafio deseado (ljaz et al., 2020).

El sputtering o pulverizacion catédica consiste en la expulsion de atomos de la
superficie de un material, denominado blanco, mediante el bombardeo con particulas
energéticas, es un proceso de transferencia en el cual los a&omos de un
catodo/objetivo son expulsados por él bombardeé de iones, los atomos expulsados se
desplazan hasta chocar con un substrato donde se depositan formando una capa,

usualmente se emplea un gas inerte (Rane et al., 2018).

La deposicién térmica es un proceso endotérmico en el cual la descomposicion
guimica se produce por efectos del calor rompiendo los enlaces quimicos, la

temperatura de descomposicion se puede definir como la temperatura especifica a la



cual en elemento se descompone quimicamente, las nanoparticulas son formadas por

la descomposicion de un metal (ljaz et al., 2020).

1.4.2 Sintesis Bottom-Up
El enfoque bottom-up 0 método constructivo se basa en la aglomeracién de material
partiendo de atomos, luego formando clusteres y finalmente nanoparticulas, los
métodos de sintesis mas utilizados son: sol-gel, deposicién quimica de vapor, pirolisis,

hilado y biosintesis (Ealia & Saravanakumar, 2017).

En el método sol-gel existen dos componentes, el denominado sol que es una
suspension coloidal de particulas sélidas en un liquido y el gel, el proceso se compone
de dos etapas la hidrolisis y condensacion. En la hidrdlisis se emplea agua para
desintegrar los enlaces del precursor, también es el primer paso para la formacion del
gel, en la condensacion se da la formacién de nanoparticulas, posteriormente se
elimina el exceso de agua para determinar la estructura final del material obtenido
(Dhand et al., 2015; Ealia & Saravanakumar, 2017).

La descomposicion quimica de vapor o CVD (por sus siglas en inglés Chemical Vapor
Deposition) es un proceso quimico que consiste en hacer reaccionar los precursores
volatiles en la fase gaseosa para formar un compuesto sélido que es depositado sobre
una superficie, la deposicién implica reacciones homogéneas en fase gaseosa y/o
reacciones heterogéneas que ocurren cerca o en una superficie caliente propiciando
la generacion de polvo o una pelicula sobre esta. La mayoria de las reacciones CVD
son endotérmicas, por lo tanto, es necesario suministrar energia al sistema (Zhao
et al., 2020).

La pirolisis es uno de los métodos mas utilizados para la producciéon industrial de
nanoparticulas, el precursor es quemado por una flama y debe estar en estado liquido
0 como vapor, para ser alimentado a un horno a altas presiones a través de un orificio
pequefio donde es quemado, los productos de la combustion o los subproductos son
recuperados mediante aire para obtener las nanoparticulas, la pirolisis es eficiente,

barata y se pueden obtener altos rendimientos (Ealia & Saravanakumar, 2017).



El spinning es un método de sintesis en el cual se utiliza un reactor de disco giratorio,
formado por un disco giratorio dentro de una camara, el reactor comiunmente es
llenado de nitrdgeno u otros gases inertes para evitar reacciones eliminando el
oxigeno, el disco puede girar a diferentes velocidades donde el precursor y agua son
bombeados dentro de la camara, el giro hace que los atomos se aglomeren y se
depositan en el disco, parametros como el caudal del liquido, la velocidad de rotacion,
la relacion liquido/precursor, la ubicacion de la alimentacion, la superficie del disco,
entre otros influyen en las caracteristicas de las nanoparticulas obtenidas (Ealia &

Saravanakumar, 2017).

En la reduccion quimica, una sal iénica es reducida en un medio apropiado en la
presencia de surfactantes utilizando agentes reductores como lo son: borohidruro de
sodio, glucosa, etilenglicol, etanol, citrato de sodio, hidrato de hidrazina, entre otros,
las nanoparticulas metélicas son recubiertas usualmente con citrato trisédico o lauril
sulfato sédico (Suriati et al., 2014). Durante el proceso de sintesis si la reaccion es
rapida se formaran muchos nucleos metalicos y se obtendran nanoparticulas
pequefias, por otro lado, si la velocidad de reaccién es lenta, las nanoparticulas
tenderan a aglomerarse, por tanto, la eleccién del surfactante es importante para
determinar la estabilidad, solubilidad, reactividad y el tamafio durante la sintesis de

nanoparticulas (Jamkhande et al., 2019).

1.5 Sintesis verde
La sintesis verde o biosintesis de nanoparticulas surge como una alternativa a los
métodos convencionales, solucionando problemas como altos costos, complicaciones
con las reacciones y la seguridad, se busca reducir las amenazas a la salud y el
ambiente, se utilizan métodos bioldgicos como los son microorganismos como hongos
0 bacterias, extractos de plantas, son métodos rentables, amigables con el ambiente,
faciles de escalar, ademas de que no utilizan altas presiones o temperaturas y no

generan residuos quimicos peligrosos (Suriati et al., 2014).

Las nanoparticulas pueden ser sintetizadas utilizando diferentes partes de plantas
como raices, frutos, tallos, semillas y hojas, aunque el mecanismo para la sintesis de

nanoparticulas utilizando plantas aun no se ha dilucidado, se ha demostrado que los
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acidos organicos, proteinas, vitaminas y metabolitos secundarios como alcaloides,
flavonoides, terpenoides, polisacaridos y compuestos heterociclicos (Figura 2) son

responsables de la formacion de varios tipos de nanoparticulas (ljaz et al., 2020).
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Figura 2. Mecanismo para la sintesis de nanoparticulas utilizando extractos de
plantas (Dhand et al., 2015)

Las bacterias procariotas, actinomicetos, hongos, algas y levaduras, se han utilizado
como biorreactores para la sintesis de nanoparticulas, los microorganismos captan
iones metélicos del ambiente y los transforman en nanoparticulas a través de enzimas
generadas por actividades celulares, este tipo de sintesis se puede clasificar en
intracelular y extracelular, en la intracelular los iones metélicos son transportados al
interior de la célula para formar las nanoparticulas, en la extracelular los iones
metdlicos son atrapados en la superficie de la célula y son reducidos en presencia de
enzimas (Dhand et al., 2015).



1.5.1 Sintesis verde de nanoparticulas de plata

La sintesis de AgNPs a partir de plantas es mas comun que utilizar microorganismos,
las frutas, hojas, semillas, tallos y raices de las plantas contienen biomoléculas como
enzimas, alcaloides, polisacéridos, taninos, terpenoides, fenoles, vitaminas, los
extractos de plantas sustituyen a los productos quimicos téxicos utilizados en la
sintesis de nanoparticulas como el borohidruro de sodio, al mismo tiempo estabilizan
las nanoparticulas mediante los flavonoides y terpenoides presentes en el extracto
(Tarannum & Gautam, 2019).

Se han encontrado algunos compuestos relacionados directamente con la sintesis de
AgNPs como los péptidos ciclicos, acido sérbico, acido citrico, euphol, acido ascorbico,
acido retinoico, acido elagico, acido galico, taninos elagicos, gallato de epicatequina y
teaflavina, estos compuestos actian como bioreductor y estabilizador para las AQNPs
(Rajan et al., 2015).

La temperatura, pH, tiempo de reaccion y la relaciéon entre el extracto y los iones de
plata, son los principales factores que afectan la sintesis de las AgNPs, un cambio en
la temperatura conduce a una mayor velocidad de reaccion, en reacciones a altas
temperaturas los compuestos termoestables juegan un papel importante para la
obtencion de mayores rendimientos, cuando se altera el pH las cargas de las
moléculas presentes en el extracto se ven afectadas, dado que el ion Ag es un cation,
el cambio en las cargas tienen un efecto en la sintesis de las nanoparticulas, el tamafio
y forma de las nanoparticulas se puede ver afectado por la acidez o basicidad del
medio de reaccidn, se ha encontrado que a pH bajos se forman nanoparticulas de gran
tamafio, por el contrario, a pH altos se forman nanoparticulas pequefias y muy
dispersas, el tiempo de reaccion influye en la forma, tamafio y estabilidad de las
nanoparticulas, a mayor tiempo de reaccion el tamafio de las nanoparticulas
incrementa, aunque usualmente se requiere un tiempo de reaccion corto para la
formacion de nanoparticulas, donde se produce un cambio de color a marrén al
momento de mezclar el extracto de la planta con los iones de plata, se ha reportado
gue se requieren varios dias para la conversion completa de los iones de plata, la

proporcion en la que se encuentra el extracto de la planta y el precursor como lo puede
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ser el nitrato de plata (AgNO3) influye en la obtencion de diferentes tamafios y formas
de las nanoparticulas, el uso de altas concentraciones de plata produce una reduccién
en el tiempo de reaccion para la formacion de nanoparticulas, esto es importante si la
concentracion de fitoquimicos en el extracto no es lo suficientemente alta, los
fitoguimicos son los responsables de reducir los iones plata de Ag* a Ag° la
concentracion de estos afecta el tamafio y forma de las nanoparticulas (Ahmed &
Mustafa, 2020; Park, 2014).

1.5.2 Heterotheca inuloides
Heterotheca inuloides cominmente conocida como arnica mexicana es usada en la
medicina tradicional mexicana, las infusiones de la planta comiunmente se utilizan para
aliviar contusiones y hematomas, a través de estudios fitoquimicos se han logrado
aislar diferentes compuestos presentes en la Heterotheca inuloides como
sesquiterpenos, flavonoides y fitoesteroles (Rodriguez-Chavez et al., 2015).

Heterotheca inuloides crece abundantemente en las regiones mas frias y templadas
de México, las flores secas de Heterotheca inuloides se han utilizado para el
tratamiento de heridas y lesiones en la piel, la Heterotheca inuloides también ha sido
reconocida como antioxidante, por su actividad inhibidora contra la peroxidacion
lipidica y la hemolisis oxidativa asi como por su efectos antimicrobianos,
antinflamatorios, analgésicos y citotdxicos contra varias lineas celulares de tumores,
los extractos acetonicos y metandlicos de la planta han sido caracterizados y se
encontr6 que contienen poliacetilienos, cadinanos, triterpenos, esteroles,

sesquiterpenos, flavonoides y glucésidos flavonoides (Coballase-Urrutia et al., 2011).

1.6 Bionanocompositos
Los bionanocompositos son materiales compuestos de un constituyente de origen
biolégico y particulas de entre 1 a 100 nm en al menos una de sus dimensiones, el uso
de biopolimeros como la celulosa, almiddn, alginato, dextrano, chitosan , entre otros,
ha ganado importancia por ser materiales renovables y biodegradables, la celulosa es
ampliamente usada, ya que proporciona una superficie y al mismo tiempo actia como
agente estabilizador y de recubrimiento para la sintesis de nanoparticulas, las cadenas

macromoleculares presentes en la celulosa actian como una plantilla en la sintesis de
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nanoparticulas ayudando a la distribucién de estas dentro de la matriz y también evitan

la formacion de agregados (M. Goswami et al., 2018).

Los bionanocompositos basados en celulosa poseen propiedades mejoradas, asi
como efectos sinérgicos entre el biopolimero y los materiales inorganicos, las AgNPs
han sido ampliamente estudiadas por sus propiedades, estas nanoparticulas pueden
ser inmovilizadas en la superficie de un biopolimero mejorando ampliamente sus

propiedades y convirtiéndolo en un bionanocomposito (Maleki et al., 2017).

La celulosa tiene varias ventajas sobre otros materiales como lo son el bajo costo,
excelentes propiedades mecanicas, sostenibilidad, biodegradabilidad, baja
citotoxicidad y biocompatibilidad, ademas es el polimero natural mas abundante,
encontrandose facilmente en plantas y algas. La composicién quimica de la celulosa
se basa en la unién de moléculas B-D-glucosa mediante enlaces £-1,4-O-glucosidico,
la celulosa es un material fibroso y resistente cuyas propiedades finales dependen de
su origen y tratamiento, es altamente cristalina debido a los enlaces de hidrogeno entre

y dentro de las cadenas moleculares (Puiggali & Katsarava, 2017).

1.6.1 Agave lechuguilla
El Agave lechuguilla o lechuguilla es una especie propia de las zonas aridas y
semiaridas de México y el sur de los Estados Unidos, se distribuye en los estados de
Coahuila, Chihuahua, San Luis Potosi, Tamaulipas, Durango y en menor proporcion
en el centro del pais, la fibra de esta planta es obtenida del cogollo, formado por las
hojas mas tiernas agrupadas al centro de la planta, de donde se obtiene la fibra de

mayor calidad y con mayor valor comercial (Narcia Velasco et al., 2012).

El Agave lechuguilla aporta importantes beneficios socioeconémicos, la
transformacion de las fibras de esta planta origina la materia prima para la produccién
de cepillos para uso domeéstico e industrial, el 93% de la produccion es exportada a

Estados Unidos, Paises bajos, Suiza y Honduras (Carmona et al., 2017).

1.7 Colorantes Organicos
Un aditivo de color es una sustancia capaz de impartir su color a un substrato como

una pintura, papel, algodon, en el que esta presente, los colorantes y pigmentos son
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los mas utilizados para afiadir color o cambiar el color de algo, los colorantes y
pigmentos son ampliamente utilizados en la industria textil, farmacéutica, alimenticia,
cosmetica, de plasticos, pinturas, fotografica y de papel, se estima que mas de 10000
colorantes y pigmentos diferentes son utilizados en la industria y que se producen mas
de 7x108 kg de colorantes sintéticos al afio en todo el mundo. Los colorantes son
sustancias solubles o entran en disolucién durante el proceso de aplicacion y que
imparten el color mediante la absorcion selectiva de la luz, sus propiedades son

definidas principalmente por su estructura quimica (Gurses et al., 2016).

Los colorantes son capaces de adherirse a una superficie a través de enlaces
covalentes o formando complejos con metales o sales, por disolucién, retencion
mecanica o por adsorcion fisica, son compuestos aromaticos ionizantes vy
generalmente heterociclicos, estan compuestos por un grupo de atomos conocido
como cromoforo el cual es responsable del color y auxocromo el cual influye en la
intensidad del color (Chaudhary & Violet, 2020).

Los cromdforos son los responsables del color debido a que absorben selectivamente
diferentes longitudes de onda de la luz visible y reflejan un cierto color, a la molécula
gue tiene un grupo cromoéforo se le conoce como cromogeno, las moléculas de los
colorantes también tienen otro grupo de atomos llamados auxocromos que al
combinarse con el croméforo (Figura 3) intensifica o mejora el color, los cromoforos y
auxocromos actuan juntos para formar un colorante, los principales grupos cromaoforos
son el nitroso (-N=0), nitro (-NOz2), azo (-N=N-), carbonilo (=C=0), carbono-nitrégeno
(=C=NH), carbono-azufre (=C=S), doble enlace carbono-carbono (-C=C-), los grupos
auxocromos son grupos ionizables, los cuales pueden ser acidos o basicos, los mas
comunes son amino (-NHz), carboxilo (-COOH), sulfonato (-SOsH) e hidroxilo (-OH)
(Carmen & Daniela, 2012; Simion Beldean-Galea et al., 2018).
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Figura 3. Componentes del 4-Hydroxyazobenceno (Gurses et al., 2016)

Los colorantes pueden ser clasificados de dos maneras, la primera es en funcion a sus
caracteristicas de aplicacion, es decir, por su nombre genérico Cl, como &cido, base,
directo, disperso, mordiente, reactivo, colorante de azufre, también se clasifican en
funcion a su estructura quimica como, nitro, azo, carotenoide, difenilmetano, xanteno,
acridina, quinoleina, indamina, azufre, amino, entro otros, casi dos tercios de los
colorantes organicos existentes son colorantes azoicos, los cuales son utilizados en
diferentes procesos industriales como el tefiido de textiles y cuero, fotografia,

farmacéutica (Carmen & Daniela, 2012).

1.7.1 Rojo congo
El rojo congo (RC) es un colorante diazoico y anionico directo a base de bencidina, es

una sal de sodio con formula molecular Cs2H22NsNa206S2 (Figura 4) y peso molecular

de 696.66 %, es el primer colorante azoico sintético producido capaz de tefir
directamente el algodon, se presenta en cristales de color rojo, es un derivado de la
bencidina y el acido naftoico, y se metaboliza en productos cancerigenos, se ha
investigado como mutdgeno, es un irritante cutaneo, ocular y gastrointestinal, tiene
cierta afinidad con las fibras de celulosa por lo cual es usado en la industria textil, las
aguas residuales contaminadas con RC son dificiles de tratar debido a su estructura
aromatica compleja, proporcionando una estabilidad fisicoquimica, térmica y Optica,
asi como una resistencia a la biodegradacién y fotodegradacion (Yaneva & Georgieva,
2012).
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Figura 4. Estructura molecular del colorante RC (Albeladi et al., 2020)

El RC contiene un cromoéforo azo (-N=N-) y un auxocromo acido (-SOzH) asociado a
la estructura del benceno, el grupo azo es importante debido a su capacidad de dar
color al compuesto, en solucion acuosa el RC tiene una banda principal a una longitud
de onda (1) de 488-500 nm (pH~8), asignada a la absorcién del monémero aniénico,
ademds presenta dos bandas de absorcion en la regién ultravioleta en las longitudes
de onda 235y 347 nm, atribuidas a los anillos bencénicos y naftaleno (SREEREMYA,
s/f; Yaneva & Georgieva, 2012).

1.7.2 Verde malaquita
El verde malaquita (VM) es un colorante catiénico soluble en agua, se presenta en
forma de polvo verde cristalino, entra dentro de la categoria del trifenilmetano, su uso
ha sido prohibido en varios paises y no es aprobado por la FDA (Food and Drug
Administration), aun asi se sigue usando ampliamente para el tefiido de algodon, yute,
papel, seda, lana y productos de cuero, también tiene usos como antiséptico y
fungicida para los seres humanos, antibacteriano y antifangico en la acuicultura y en
la incubacién de peces comerciales debido a su bajo costo, facil disponibilidad y la falta
de un sustituto adecuado, debido a su naturaleza mutagénica y cancerigena, puede
causar dafos al sistema nervioso, sistema reproductivo, higado, cerebro y rifion,
ademas la presencia de concentraciones bajas de verde malaquita puede colorear
grandes masas de agua, reduciendo la fotosintesis al impedir el paso de la luz solar e

inhibiendo el crecimiento de la vida acuatica (Raval et al., 2016).
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Figura 5. Estructura molecular del colorante VM (Raval et al., 2016)

El VM es un colorante del tipo trifenilmetano con formula molecular C23H2sN2Cl (Figura
5), en su estructura quimica encontramos un grupo amino y un croméforo con iones
positivos (Jinendra et al., 2019). El colorante verde malaquita presenta tres picos en el
espectro de absorcidn, el pico principal se encuentra en 618 nm, los otros dos picos
en 312 y 245 nm respectivamente (Rathore & Devra, 2022), el pico en 618 se asocia
con el grupo funcional -C=C-, mientras que el pico que se encuentra en 245 se asocia
a los anillos arométicos presentes en la estructura molecular (Sirdeshpande et al.,
2018).

1.7.3 Azul de metileno

El azul de metileno (AM) es un colorante basico heterociclico aromatico con peso

molecular de 319.85 % es un colorante catidnico con un anillo tiazina, su féormula

molecular es C12H18N3CIS (Figura 6) y con una absorbancia maxima a los 664 nm, el
color del AM depende de sus grupos cromoforo y auxocromo, el cromoéforo presente
en el AM es el sistema conjugado N-S en el heterociclo aromatico central, conocido
como anillo tiazina, el grupo auxocromo son los grupos que contienen nitrégeno con
electrones de par solitario en el anillo de benceno, el espectro de absorcion del AM
presenta un pico de absorcién maxima a los 664 nm asociado a un monémero del AM,
otro pico de absorcion a los 612 nm asociado a un dimero del AM, también aparecen
otras dos bandas alrededor de los 292 y 245 nm asociados a los anillos de benceno
sustituidos (I. Khan et al., 2022).

16



Cl

AN X0

N S N—/

Figura 6. Estructura molecular del colorante AM (Naz et al., 2021)

El AM tiene varias aplicaciones biomédicas y es usado como agente terapéutico para
tratar la anemia y malaria, es utilizado en la medicina veterinaria, asi mismo tiene
aplicaciones en la industria textil, farmacéutica, papel, pintura, medicina, alimenticia,
es el colorante méas comun en la industria textil, se adhiera firmemente al algodén (l.
Khan et al., 2022; Rafatullah et al., 2010).

1.8 Degradacién de colorantes organicos

Los colorantes son una necesidad en varias industrias como se menciono
anteriormente y comdnmente una vez que cumplen su propésito la mayoria son
desechados a los cuerpos de agua, cuatro industrias son las principales causantes de
la presencia de colorantes en los efluentes liberados al ambiente, la industria textil
libera la mayor cantidad de efluentes (54%), contribuyendo con mas de la mitad de los
efluentes en todo el mundo, la industria del tefiido (21%), industria de papel y pulpa
(10%), industria del curtido y pintura (8%) y la industria de fabricacion de colorantes
(7%) (Katheresan et al., 2018).

El nivel de toxicidad de un colorante es importante debido a los diversos efectos que
puede ocasionar sobre el medio ambiente y los organismos vivos, por lo tanto, el
estudio de los colorantes y sus metabolitos es importante para establecer estrategias
con el fin de reducir sus efectos negativos, algunos colorantes no poseen una toxicidad
significativa, mientras otros como los colorantes azoicos son cancerigenos, debido a
gue pueden producir aminas aromaticas tras la ruptura del grupo azo. Para controlar
los efectos nocivos de los colorantes se han desarrollado varios métodos para su
eliminacién de los efluentes industriales, esto puede lograrse mediante métodos

fisicos, quimicos y bioldgicos, entre las técnicas mas utilizadas se encuentran la
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adsorcion, oxidacién, tratamiento biolégico, tratamiento electroquimico, filtracién por

membrana, coagulacion-floculacion, entre otras (Ahmad et al., 2015).

Las técnicas mencionadas anteriormente para la eliminacion de colorantes tienen
varios inconvenientes como lo son la mineralizacibn incompleta, consumo de
productos quimicos, funcionan a escala de laboratorio, dependencia de pH, altos
consumos de energia y altos costos de material, entre otros. Entre las técnicas para la
eliminacién de colorantes la reduccidon quimica destaca debido a su alta eficiencia, facil
operacion y bajo costo, con esta técnica los colorantes se convierten en productos
menos toxicos y los cuales pueden ser degradados antes de ser liberados al ambiente.
Especificamente, la reduccidén quimica utilizando borohidruro de sodio (NaBH4) como
agente reductor es una alternativa econdémica, segura y de alta eficiencia para lograr
la degradacién catalitica de colorantes, siendo superior a otros métodos en términos
de menor consumo de tiempo, disefio simple, facil operacion, ademas este proceso es
termodindmicamente favorable, aunque cinéticamente inviable en ausencia de un

catalizador.

Para lograr la reduccién quimica se emplean nanomateriales metalicos como las
AgNPs, ya que cumplen la funcion de ser un mediador redox mejorando asi las tasas
de degradacion de los colorantes, un mediador redox consiste en un par redox
acompafado de una alta tasa de transferencia de electrones, estimula la interaccién
entre una especie donante de electrones como lo es el borohidruro de sodio y una

especie aceptora de electrones como los colorantes (Naz et al., 2021).
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Capitulo Il. Técnicas de caracterizacion

2.1 Microscopia electronica de barrido (SEM)

El microscopio electrénico de barrido o SEM (Scanning Electron Microscope) es
comunmente utilizado para observar la superficie de materiales, el SEM se utiliza un
haz de electrones de alta energia el cual es direccionado hacia la muestra, al chocar
estd se liberan electrones y rayos X los cuales son analizados y proporcionan
informacion acerca de un material como la topografia, morfologia, composicion,
informacion cristalogréafica, la morfologia indica la forma y tamafio, mientras que la
topografia indica las caracteristicas de una superficie, el SEM puede conseguir
imagenes de alta calidad y una resolucion espacial de 1 nm, asi como conseguir
aumentos de hasta 300,000 veces (Inkson, 2016).

El SEM se compone de los siguientes elementos (Figura 7):

= Cafdn de electrones

= Vacio

= Columna: lente condensadora, bobina de barrido, lente objetivo, estigmatizador,
portamuestras, detector.
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Figura 7. Componentes del microscopio electronico de barrido (SEM) (Inkson, 2016)
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El cafidn de electrones emite el haz de electrones, el equipo debe operar al vacio, el
haz sigue una trayectoria vertical a través de campos electromagnéticos y los lentes,
el haz de electrones es enfocado por el lente objetivo sobre la muestra, a continuacion,
el haz enfocado comienza a escanear un area especifica de la superficie de la muestra,
el haz realiza un barrido a través de la superficie con la ayuda de bobinas deflectoras
y esto es controlado por el generador de escaneo, el aumento controla el tamafio del
patron de barrido, cuando el haz de electrones golpea el material se producen un gran
ndamero de sefales, se emiten electrones y rayos X, estas sefiales son analizadas por

el detector y se convierten en imagenes .

El SEM utiliza un portamuestras donde la muestra debe ser fijjada, generalmente se
usa cinta de carbono de doble cara para fijar la muestra, se coloca una capa fina o una
pequeia cantidad de la muestra para que se adhiera correctamente, el principio de
funcionamiento del SEM es que los electrones primarios liberados por la fuente
proveen de energia a los electrones de la muestra los cuales pueden ser liberados
como electrones secundarios (SE) y laimagen es formada recolectando los electrones
secundarios de cada punto de la muestra, el requerimiento basico para el
funcionamiento del SEM es operar bajo vacio para evitar la interaccién de los
electrones con moléculas de gas y asi poder obtener una imagen de alta resolucién,
los electrones primarios son producidos y emitidos por un cafién de electrones donde
son acelerados aplicando energia en el rango de 1-40 keV, estos electrones son
concentrados y confinados en un haz monocromético de 100 nm o menos con la ayuda
de lentes electromagnéticos, los electrones primarios confinados escanean la
superficie de la muestra mediante bobinas de barridos, cuando los electrones primarios
inciden sobre la muestra se producen varios tipos de interacciones, generandose
electrones secundarios, electrones retrodispersados, fotones (rayos X utilizados para
el analisis elemental) y luz visible (catodoluminiscencia), estas sefiales son recogidas
por los detectores y son manipuladas por una computadora para formar la imagen
requerida, en funcion de la sefial detectada se pueden obtener diferente informacion

de la muestra, los mas importantes son los electrones secundarios, ya que estos
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proporcionan informacién acerca de la morfologia y topologia de la muestra (Akhtar
et al., 2018).

2.2 Espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS)
La espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS) es utilizada en la deteccién
de la composicién elemental de una sustancia mediante el uso del SEM, la EDS es
capaz de detectar elementos cuyo numero atomico es superior al boro y con una
concentracion de al menos 0.1% en la muestra, al colisionar el haz de electrones con
la muestra, se producen rayos X caracteristicos, bajo el principio de que ningun
elemento tiene el mismo espectro de emision de rayos X, se pueden identificar y medir
su concentracion, los rayos X generados son el resultado de la interacciéon del haz de
electrones primarios y el nucleo del atomo de la muestra, los electrones primarios
excitaran los electrones del nacleo del &tomo, expulsando un electrén y creando un
espacio vacio, un electrén de la capa exterior (de mayor energia) reemplazara al
electrén expulsado y se liberaran rayos X, estos rayos X emitidos se compondran de
un continuo de rayos X generados por la desaceleracion del electrén y de rayos X
caracteristicos generados como resultado de que el electron de la capa superior llene
el agujero del electrén en la capa del nucleo. El continuo de rayos X no es primordial
para la identificacion de los elementos de la muestra, los rayos X caracteristicos son
registrados por el espectrometro de dispersién de energia para la medicion de la

composicion elemental de la muestra (Abd Mutalib et al., 2017).

2.3 Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR)
La espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier FTIR es una técnica utilizada
para identificar grupos funcionales en los materiales, la espectroscopia infrarroja mide
la absorcion de la radiacion IR (infrarrojo) de cada enlace en la molécula y como
resultado se obtiene un espectro que se designa como % de transmitancia contra
longitud de onda (cm™'). Para poder determinar los grupos funcionales de una molécula
esta debe de ser IR activa, es decir que tiene un momento dipolar, cuando la radiacién
IR interactta con el enlace covalente de los materiales que tienen un dipolo eléctrico,
la molécula absorbe energia y el enlace comienza a oscilar hacia adelante y hacia

atras, por lo tanto, la oscilacion que causo el cambio en el momento dipolo neto debe
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absorber radiacién IR. La regidon IR se encuentra entre las regiones de la luz visible y
microondas del espectro electromagnético, se divide en tres regiones principales, el IR
cercano (14000-4000 cm), el IR medio (4000-400 cm™) y el IR lejano (400-40 cm™?)
(S. A. Khan et al., 2018).

La espectroscopia FTIR tiene dos objetivos principales, la elucidacion estructural e
identificacidon de compuestos, dado que la combinacion de vibraciones o rotaciones
fundamentales de varios grupos funcionales con otros atomos de la molécula producen
un espectro IR Unico y complejo para cada compuesto, muchos grupos funcionales
presentan una absorcién IR caracteristica en rangos de frecuencia especificos y
estrechos, uno de los métodos mas faciles para la identificacion de un compuesto
organico es encontrar un espectro IR de referencia que coincida con el del compuesto
desconocido. La transmitancia (T) se define como la relacion entre la intensidad de la
luz que viene de la muestra (I) y la intensidad del rayo incidente (lo), la absorbancia (A)

es el logaritmo en base 10 del reciproco de la transmitancia, expresado en la ecuacion

1)

1 I
A =logq <7) = —log.o T = —log;, (E) (1)

El espectro del porcentaje de transmitancia (%T) contra el nUmero de onda en (cm™)
proporciona un mejor contraste entre la intensidad de las bandas fuertes y débiles
porque la transmitancia va de 0 a 100% mientras que la absorbancia va desde el infinito
hasta el cero, el porcentaje de transmitancia se expresa en la ecuacion (2)
%T = (i) x100 (2)
Iy

La espectroscopia FTIR se desarroll6 para resolver los problemas de los instrumentos
de dispersion, ya que estos tardaban demasiado tiempo en realizar el analisis, por lo
cual se implementé el uso de un dispositivo 6ptico llamado interferometro, este
dispositivo produce una sefial que tiene todas las frecuencias IR codificadas en ella,
los interferdmetros utilizan un divisor de haz, el cual recibe el haz entrante y lo divide
en dos haces 6pticos, uno de estos haces se refleja en un espejo fijo, el otro haz se

refleja en un espejo que tiene un mecanismo el cual le permite moverse a una distancia
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corta del divisor de haz, como el camino recorrido por una haz es de una longitud fija
y el otro cambia constantemente al moverse el espejo, la sefial obtenida del
interferdmetro es resultado de que los dos haces interfieran entre si produciendo un

interferograma (Dutta, 2017).
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Figura 8. Componentes de un espectrometro FTIR (S. A. Khan et al., 2018)

Los componentes de un espectrometro FTIR (Figura 8) son una fuente de luz IR, un
interferdmetro, un compartimento para la muestra, detector, amplificador y ordenador,
la fuente de luz genera una radiacion que incide en la muestra pasando por el
interferometro y llegando al detector, a continuacion, el amplificador y el convertidor
analdgico-digital amplifican la sefial y la convierten en digital (interferograma),
finalmente el interferograma se traduce en el espectro a través del uso de la
transformada de Fourier, el interferometro mas usado es el interferometro de

Michelson.

La espectroscopia FTIR se utiliza mayormente para el estudio de moléculas organicas,
al absorber la radiacion IR se producen dos tipos de movimiento dentro de las
moléculas, la vibracidn de estiramiento provoca un cambio en la longitud de los enlaces
y la vibracion de flexion provoca un cambio en el angulo de los enlaces, en la Tabla 1
se pueden observar los rangos de longitud de onda en los cuales diferentes grupos
funcionales absorben energia, el cambio en la longitud de los enlaces se produce a
una energia mas alta, para las moléculas organicas el espectro IR se puede dividir en
cuatro partes (S. A. Khan et al., 2018).
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*= 4000-2500 cm: absorcion de enlaces simples de hidrogeno con otros
elementos (O-H, N-H, C-H).

= 2000-2500 cm: absorcién de enlaces triples, C=C, C=N.

= 1500-2000 cm: absorcién de enlaces dobles, C=C, C=N.

* 400-1500 cm™: en la regién entre 1000-1500 cm™ aparecen enlaces C-O y C-
C, y vibraciones de flexién, en la regién entre 700-400 cmse encuentran las

sefales caracteristicas para varios compuestos

Tabla 1. Rangos de numero de onda para varios grupos funcionales (S. A. Khan

et al., 2018)
Rango (cm) Grupo funcional
3200-3500 O-H (estiramiento)
2500-3000 Carboxilo, O-H
N-H (estiramiento), las aminas primarias presentan dos picos,
3300-3500
las secundarias un pico y las terciarias no presentan pico
2260-2220 Nitrilo (CN)
2950-2850 C-H (estiramiento)
3010-3100 =C-H (estiramiento)
1620-1680 C=C (estiramiento)
1740-1690 Aldehido, C=0
1750-1680 Cetona, C=0
1750-1735 Ester, C=0
1780-1710 Acido carboxilico, C=0
1690-1630 Amida, C=0
2800-2700 Aldehido, C-H (estiramiento)

2.4 Espectroscopia UV-Visible (UV-Vis)
La espectroscopia UV-visible permite medir las interacciones de la luz ultravioleta (UV)

y visible con diferentes compuestos quimicos en el rango de las longitudes de onda de
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200 a 800 nm, esta técnica hace uso de las interacciones fisicas entre la luz y de los
analitos de una muestra, como la absorcidn, dispersion, difraccion, refraccion y
reflexion, la absorcion de luz UV y visible se limita a cromoforos especificos y especies
con grupos funcionales especificos (Power et al., 2019).El agua y alcoholes son en su
mayoria transparentes y no absorben energia en el rango UV-visible, la acetona y la
dimetilformamida (DMF) son buenos disolventes para compuestos insolubles en

alcohol 0 agua, aunque absorben luz por debajo de 320 y 275 nm, respectivamente.

Los desplazamientos de estas bandas hacia longitudes de onda mas largas se
conocen como desplazamiento batocromico (desplazamiento al rojo) y los
desplazamientos hacia longitudes de onda mas cortas se conocen como
desplazamiento hipsocrémico (desplazamiento al azul), un aumento en la intensidad
del pico de una banda de absorcion se conoce como hipercromia y el efecto contrario
es la hipocromia, los disolventes pueden influir en la intensidad de la absorbancia y en

los desplazamientos de la longitud de onda.

La espectroscopia UV-Vis se basa en las transiciones electronicas producidas cuando
las moléculas organicas absorben luz y los electrones son excitados desde un orbital
de menor energia (orbital ocupado de mayor energia HOMO) a un orbital desocupado
de mayor energia (orbital desocupado de menor energia LUMO), la separacién
energética entre estos orbitales corresponde a la cantidad de energia absorbida
(Rocha et al., 2018). Bajo condiciones especificas la absorbancia (A) es directamente
proporcional a la concentracion de una especie absorbente en la solucién, esto se

conoce como ley de Lambert -Beer representado en la ecuacion (3)

A=a-b-C (3)
Donde A es la absorbancia, a es la absortividad (cm concentraciéon), b es la longitud
de trayectoria a través de la solucion en cm y ¢ es la concentracion de las especies
absorbentes (M, mg/mL, %), la absorbancia no tiene unidades ya que es el logaritmo
de la relacion entre la intensidad de los rayos como se muestra en la ecuacion (1), la

absortividad depende de las propiedades moleculares de la especie, es dependiente

de la longitud de onda y puede variar dependiendo del entorno quimico, si la
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concentracion del analito se encuentra en unidades de molaridad, la absortividad se
presenta en unidades de cm™ M, bajo estas condiciones la absortividad se designa
con el simbolo ¢, representado el coeficiente de absortividad molar, la ley de Beer-
Lambert bajo estos términos es representada como se muestra en la ecuacion (4)
(Penner, 2017).
A = gbc (4)

Los componentes principales de un espectrofotémetro UV-Vis (Figura 9) son la fuente
de luz, monocromador, la celda para alojar la muestra, detector y registrador, la fuente
de luz proporciona la luz necesaria para el analisis en forma de luz policromatica, el
espectrofotometro UV-vis utiliza dos fuentes de luz, para la luz UV se utilizan lamparas
de deuterio, hidrogeno o xendn, mientras que para la luz visible se utilizan lamparas
de vapor de mercurio, tungsteno o carbono, el monocromador recibe la luz
policromatica y la dispersa segun la longitud de onda, la luz policromatica es colimada
y golpea un elemento de dispersién en un angulo, la luz es separada en las longitudes
de onda que la componen, al girar el elemento de dispersion es posible que la longitud
de onda deseada salga del monocromador por una rendija, las celdas para alojar la
muestra estan hechas de plastico, vidrio o cuarzo de grado éptico que no absorben la
luz, el detector mide la cantidad de luz que pasa a través de la muestra y convierte los
fotones en sefales eléctricas, la intensidad de esta sefial depende de la cantidad de
luz absorbida (Akash & Rehman, 2020).

Fuente de luz Monocromador Muestra Detector Resultado

Figura 9. Componentes de un espectrofotometro UV-Vis (Akash & Rehman, 2020)

La preparacion de las muestras para la medicion la absorbancia tiene varios casos, el
mas simple es cuando la solucién que contiene el analito puede medirse directamente
después de una homogenizacion para asegurar una muestra representativa, en este

caso la solucion de referencia seria simplemente el disolvente como el agua, en casos
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mas complejos, algunas veces es necesario modificar quimicamente el analito, debido
a que el analito no absorbe luz, al ser modificado se obtiene una especie capaz de

absorber luz y asi poder obtener la medicion de la absorbancia, esto es comun en

técnicas de colorimetria (Penner, 2017).
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Hipotesis
El bionanocomposito sintetizado a partir de nanoparticulas de plata y fibras de Agave

lechuguilla tendra la capacidad de catalizar la degradacion de los colorantes rojo

congo, verde malaquita y azul de metileno.

Objetivos

General
Evaluar la actividad catalitica del bionanocomposito en la degradacion de los

colorantes rojo congo, verde malaquita y azul de metileno.

Especificos
Sintetizar nanoparticulas de plata y soportarlas en fibras de Agave lechuguilla a partir

de extracto de Heterotheca inuloides.

Caracterizar las nanoparticulas de plata soportadas en fibras de Agave lechuguilla
mediante microscopia electronica de barrido (SEM), espectroscopia de rayos X de
energia dispersiva (EDS) y espectroscopia infrarroja con la transformada de Fourier
(FITR).

Identificar el plasmoén de resonancia superficial (SPR) de las nanoparticulas de plata

sintetizadas con extracto de Heterotheca inuloides.

Evaluar el porcentaje de degradacion de los colorantes rojo congo, verde malaquita y

azul de metileno mediante espectroscopia UV-Visible (UV-Vis).
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Capitulo Ill. Metodologia

3.1 Sintesis del bionanacomposito de nanoparticulas de plata y fibras de
Agave lechuguilla
3.1.1 Preparacion del extracto acuoso de Heterotheca inuloides
El &rnica mexicana o Heterotheca inuloides fue obtenida de la marca de té Therbal ®,
el extracto acuoso se prepard llevando al punto de ebullicion 1 g de Heterotheca
inuloides por cada 100 ml de agua destilada a 100 °C por 10 minutos, posteriormente
el extracto es filtrado en caliente con un papel filtro Whatman No. 5 para remover los
sélidos, se deja enfriar a temperatura ambiente y se almacena a 4 °C para su uso

posterior.

Figura 10. Preparacién del extracto acuoso a) Heterotheca inuloides con agua para
su ebullicion b) Extracto acuoso después del calentamiento c) Filtrado del extracto
acuoso

3.1.2 Preparacién de las fibras de Agave lechuguilla
Las fibras de Agave lechuguilla fueron cortadas en trozos de aproximadamente 2 cm,
las fibras mas gruesas fueron descartadas, se pesaron aproximadamente 2 g de las
fibras previamente cortadas, se agregaron 100 ml de agua destilada y se llevé a su
punto de ebullicién, por 10 minutos para remover impurezas, posteriormente se lavaron

tres veces con agua destilada y se dejaron secar a temperatura ambiente por 24 horas.
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Figura 11. Preparacion de las fibras de Agave lechuguilla a) Fibras cortadas b) Fibras
después de la ebullicién c) Fibras después del secado

3.1.3 Preparacion de la solucion de nitrato de plata
El nitrato de plata es utilizado como precursor para la obtencién de los iones Ag*, se
prepard una solucién de nitrato de plata (AgNO3) con una concentracion 0.01 M en un

matraz aforado de 250 ml.

3.1.4 Preparacion del bionanocomposito
Para la sintesis del bionancomposito se pesaron aproximadamente 2 g de las fibras
de Agave lechuguilla previamente lavadas y secadas, se agregé 100 ml de una
solucion de AgNOz con una concentracion de 0.01M dejando un tiempo de
impregnacion de 2 horas, transcurrido este tiempo se agregé 100 ml del extracto
acuoso de Heterotheca inuloides para obtener una relacion 1:1 entre el precursor de
los iones y el extracto acuoso, se dejé reaccionar por 24 horas para obtener una
reduccion completa de los iones de plata, las fibras de Agave lechuguilla impregnadas
con AgNPs fueron retiradas de la solucion de reaccién y fueron secadas a temperatura

ambiente por 24 horas.
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Figura 12. Preparacion del bionanocomposito a) Fibras sumergidas en una solucion
de AgNOs b) Fibras después de agregar el extracto a la solucion de AgNOs c) Fibras
después de 24 horas de reaccion d) Fibras impregnadas con AgNPs después del
secado

3.2 Degradacion catalitica de los colorantes rojo congo, verde malaquita y

azul de metileno

3.2.1 Preparacion de los colorantes
La concentracion usada de los colorantes fue de 50 ppm, las soluciones fueron
preparadas disolviendo 25 mg de cada colorante en 500 ml de agua destilada.

3.2.2 Degradacion catalitica
Para llevar a cabo la degradacion catalitica de los colorantes, se utilizé NaBH4 como
agente reductor y el bionanocomposito como catalizador de la reaccion, en un vaso de
precipitados de 100 ml fueron agregados 0.2 g de bionanocomposito y 50 ml de la
solucion del colorante, posteriormente se agregd 2 ml de una solucion de borohidruro
de sodio con una concentracion 0.2 M recién preparado, la reaccion se llevé a cabo
bajo agitacion constante y a temperatura ambiente, el avance de la reaccion fue
monitoreado a través de espectroscopia UV-Vis utilizando un espectrofotdmetro UV-
Vis VELAB VE-5100UV, se tom6 una muestra de 5 ml del volumen de reaccion en
intervalos de tiempo constante y se depositd en una celda de vidrio para su analisis,
hasta que la reacciéon fue completada, lo cual también es notable a simple vista por la
desaparicion paulatina del color a lo largo de la reaccion, el mismo procedimiento es

utilizado para todos los colorantes.
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Figura 13. Degradacion catalitica del colorante RC a) 0.2 g de bionanocomposito b)
0.2 g de bionanocomposito y 50 ml de colorante RC c) 0.2 g de bionanocomposito,
50 ml de colorante RC y 2 ml de borohidruro de sodio d) Colorante RC después de la
degradacion catalitica

3.3 Caracterizaciéon del bionanocomposito

3.3.1 Caracterizacion de las fibras de Agave lechuguillacon y sin AgNPs a
través de SEM y EDS
La superficie de las fibras de Agave lechuguilla con y sin AgNPs fueron caracterizadas
através de SEM y EDS utilizando un microscopio electrénico de barrido JISM-6510LV
con un detector EDS marca OXFORD utilizando una aceleracion de 15 kV, las
muestras secas de las fibras de Agave lechuguilla con y sin AQNPs fueron fijadas sobre
la superficie del portamuestras con cinta de carbono de doble cara.

3.3.2 Caracterizaciéon de las fibras de Agave lechuguilla con y sin AgNPs a
través de FTIR

Los principales grupos funcionales presentes en las fibras de Agave lechuguilla con y

sin AgNPs fueron identificados a través de la técnica FTIR en un equipo Prestige 21

de Shimazdu operando en modo transmitancia en el rango de 550-4000 cm™, para el

andlisis fueron elegidas las de fibras méas delgadas para ser introducidas en el equipo.

3.4 Caracterizacion de las AgNPs a través de espectroscopia UV-Vis
Las AgNPS sintetizadas con extracto de Heterotheca inuloides fueron caracterizadas

a través de espectroscopia UV-Vis utilizando un espectrofotémetro UV-Vis VELAB VE-
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51000V, la muestra de AgNPs se depositd en una celda de vidrio para su andlisis en

la region de 300 nm a 750 nm.
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Capitulo IV. Resultados y discusién

4.1 Sintesis del bionanocomposito

Figura 14. Sintesis del bionanocomposito de AgNPs y fibras de Agave lechuguilla. a)
Fibras de Agave lechuguilla lavadas b) Fibras de Agave lechuguilla sumergidas en
extracto de Heterotheca inuloides por 24 horas c) Fibras de Agave lechuguilla
después de la reduccion de AgNPs

Las AgNPs fueron sintetizadas y soportadas sobre las fibras de Agave lechuguilla, el
primer paso fue depositar los iones de Ag* sobre la superficie de las fibras, esto se
logré a través de la inmersion de las fibras en una solucion de AgNO3s siendo esta la
sal precursora de los iones, de acuerdo con lo reportado por Ovalle et al. (2013) los
iones de Ag* se fijan a la superficie de las fibras debido a interacciones electroestaticas
entre los grupos OH presentes en la celulosa produciendo una carga parcial negativa
y iones de Ag* con carga positiva, una vez fijados los iones sobre la superficie de la
fibra, el siguiente paso es la sintesis de las AgNPs utilizando el extracto de Heterotheca
inuloides como bioreductor propiciando la formacién de las nanoparticulas sobre la
superficie de la fibra, al mismo tiempo, la fibra actia como estabilizador para las
nanoparticulas, ya que las AgNPs estan rodeadas por un gran niumero de atomos de
oxigeno, en la Figura 14 c) se pueden observar las fibras de Agave lechuguilla después
de la reduccién de las AgNPs, las fibras adquirieron una ligera coloracién café, lo cual
puede ser un indicativo de la formacion de las AgNPs sobre su superficie, en
comparacion, la Figura 14 b) corresponde a las fibras de Agave lechuguilla sumergidas

por 24 horas en el extracto de Heterotheca inuloides, en este caso las fibras tienen un
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color similar a las fibras de Agave lechuguilla lavadas, Figura 14 a), descartando asi la

posibilidad de que la coloracion café en la Figura 14 c) se deba al extracto.

4.2 Caracterizacion de las fibras de Agave lechuguilla con y sin AgNPs por

SEM-EDS
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Figura 15. a) y b) son imadgenes SEM de las fibras de Agave lechuguilla sin AgNPs,
c), d), e) y f) son imagenes SEM de las fibras de Agave lechuguilla con AgNPs
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Las Figura 15 a) y b), corresponden a las micrografias de las fibras de Agave
lechuguilla sin AgNPs a diferentes amplificaciones, donde se puede observar la
superficie rugosa y porosa de las fibras, las Figura 15 c¢), d), e) y f) corresponden a las
micrografias de las fibras de Agave lechuguilla con AgNPs a diferentes
amplificaciones, en la figura Figura 15 d), es posible observar las nanoparticulas
distribuidas por toda la superficie de la fibra, en las Figura 15 e) y f) se tiene una
amplificacion mayor de la superficie de la fibra, donde se observan nanoparticulas de
forma esférica, no se logran ver grandes aglomerados de AgNPs por lo cual las fibras

también cumplen la funcion de estabilizador impidiendo su aglomeracion.

Para confirmar la presencia de plata sobre la superficie de las fibras de Agave
lechuguilla se realizaron nueve analisis EDS en diferentes regiones de la muestra, los
espectros EDS se presentan en la Figura 16, se encontré C y O con un porcentaje
promedio en masa de 51.67% y 47.14%, elementos de los cuales se compone el
material lignoceluldsico, también se encontré Ag elemental en 2.98 keV confirmando
la presencia de Ag sobre la superficie de las fibras con un porcentaje promedio en
masa de 1.19%, adicionalmente se encontré Ca, lo cual puede deberse a impurezas
de la fibra, también se realiz6 un mapeo quimico mostrado en la Figura 17, donde de

igual manera se observo Ag distribuida sobre toda la superficie de las fibras.
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Figura 16. Espectros EDS de las fibras de Agave lechguilla con AgNPs en diferentes

regiones de la muestra
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Figura 17. Mapeo quimico de las fibras de Agave lechuguilla con AgNPs

También se realizé un analisis EDS de las fibras de Agave lechuguilla sin AgNPs, los
espectros EDS obtenidos se presentan en la Figura 18, se encontraron picos de C y

O, elementos presentes en el material lignoceluldsico y adicionalmente se encontré
Ca.
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Figura 18. Espectros EDS de las fibras de Agave lechuguilla sin AQNPs
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4.3 Caracterizacion de las fibras de Agave lechuguilla con y sin AgNPs por

FTIR
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Figura 19. Espectros IR de la fibra sin AgNPs y fibra con AgNPs

El espectro IR de las fibras de Agave lechuguilla sin AgNPs (Figura 19)muestra
sefiales caracteristicas de materiales lignocelulosicos, este tipo de material este
compuesto por celulosa, hemicelulosa y lignina, siendo la celulosa el componente
mayoritario de las fibras de Agave lechuguilla (Mufioz et al., 2016), la sefial presente
en 3313 cm? corresponde a la vibracion de estiramiento del enlace OH, las bandas
que aparecen en 2898 cm, 1423 cm™ y 1325 cm™ corresponden a vibraciones de
estiramiento del enlace CH pertenecientes al grupo CHz y CHz presentes en la
celulosa, las bandas presentes en 1730 cm™ y 1606 cm carbonilo C=0 asociado a la

presencia de cetonas y esteres , la banda presente en 1023 cm corresponde al grupo
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éter C-O-C de los enlaces glucosidicos que unen las unidades de glucosa en la

celulosa y hemicelulosa.

Si bien no es posible determinar la presencia de las AgNPs a través de la
espectroscopia FTIR, si se puede observar una interaccion entre las AgNPs y las fibras
de Agave lechuguilla debido a las diferencias entre los espectros de la fibra sin y con
AgNPs, en el espectro de las fibras con AgNPs las bandas de los grupos funcionales
sufren un desplazamiento en el nUmero de onda y una reduccion en la intensidad de
la sefial respecto al espectro de las fibras sin AgNPs, las AgNPs interactdan con los
grupos funcionales produciendo estos cambios debido a la interaccion de los grupos
OH y las AgNPs, la banda presente en 3313 correspondiente al grupo OH tuvo una

reduccion en la intensidad de la senal debido a esta interaccion.

4.4 Caracterizaciéon de las AgNPs a través de espectroscopia UV-Vis

—— AgNPs
—— Extracto
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450
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1.0 H
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Figura 20. Espectro UV-Vis de AgNPs sintetizadas con extracto de Heterotheca
inuloides

En la Figura 20 se presenta el espectro UV-Vis de las AgNPs sintetizadas con extracto

de Heterotheca inuloides, se obtuvo realizando un andlisis entre las longitudes de onda
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de 350 nm a 750 nm, presentando la 4,5, en 450 nm, la presencia de este pico se
debe a la resonancia de plasmén superficial (SPR), propiedad caracteristica de las
AgNPs, de acuerdo con lo reportado por Martinez-Castafion et al. (2008) las AgNPs
de forma esférica tienen su 4,,s, entre 420 nm y 450 nm, en la Figura 21 se puede
observar la diferencia entre el extracto de Heterotheca inuloides y las AgNPs,

presentando un color mas obscuro debido a la presencia de AgNPs.

Figura 21. a) Extracto de Heterotheca inuloides b) AgNPs sintetizadas con extracto
de Heterotheca inuloides

4.5 Degradacion catalitica de los colorantes

4.5.1 Rojo congo
El espectro UV-Vis para el colorante RC con una concentracion de 50 ppm se presenta
en la Figura 22, se obtuvo haciendo un andlisis entre las longitudes de onda de 250
nm-750 nm, se pueden observar tres picos en el espectro, siendo el pico presente en
495 nm la absorbancia maxima ( 4,,1,) asociado al enlace azo (-N=N-) presente en la
estructura molecular del RC, ademés aparecen otros dos picos en las longitudes de
onda de 280 nm y 345 nm, asociados a los anillos benzoicos y naftaleno presentes en
la molécula del RC. La degradacion catalitica se realizd utilizando 0.2 g del
bionanocomposito, 2 ml de NaBH4 con concentracién 0.2 M y 50 ml del colorante RC
con una concentracion de 50 ppm llevandose a cabo a temperatura ambiente, la
reaccion fue monitoreada a través de espectroscopia UV-Vis, tomando una muestra

cada minuto, el andlisis se realizdé en la region de los 350 nm-650 nm, donde se
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presenta la 1,4, en la Figura 23 se puede observar el avance de la reaccion
representado en la disminucién de la absorbancia del pico en 495 nm, de acuerdo con
la ley de Beer-Lambert la concentracidén de una especie es directamente proporcional
a su absorbancia, por lo tanto, el porcentaje de degradacion fue calculado a través de

la ecuacién (5)

An —

% degradacion = %xlOO (5)
0

Donde Ao es la absorbancia inicial del colorante y At es la absorbancia del colorante

en un momento especifico, la absorbancia inicial (Ao) del colorante RC es de 2.0519,

después de un minuto de reaccién la absorbancia es de 1.707, con estos dos valores

y utilizando la ecuacion (5) se obtiene el siguiente resultado:

., 2.0519 - 1.707
% degradaciéon = > 0519 x100 = 16.81%

El mismo procedimiento es utilizado para calcular los porcentajes de degradacién para

cada muestra, los resultados se muestran en la Tabla 2.
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Figura 22. Espectro UV-Vis del colorante RC con una concentracion de 50 ppm.
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Figura 23. Espectro UV-Vis de la degradacion del colorante RC
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Tabla 2. Porcentajes de degradacion para el colorante RC

Tiempo (min) Absorbancia % degradacién

0 2.0519 0

1 1.707 16.81
2 1.2728 37.97
3 1.1262 45.11
4 0.8949 56.39
5 0.7741 62.27
6 0.6343 69.09
7 0.5159 74.86
8 0.4404 78.54
9 0.2711 86.79
10 0.1829 91.09
11 0.1451 92.93
12 0.1412 93.12
13 0.1403 93.16

En la Figura 24 se presenta una grafica de la absorbancia y porcentaje de degradacion
contra el tiempo de reaccion, se puede observar que a los 13 minutos se alcanza el
porcentaje maximo de degradacién siendo del 93.03%, aunque desde el minuto 11 ya
no hay un incremento significativo en el porcentaje de degradacion, también es notable
gue mas del 50% del colorante es degradado dentro de los primeros cuatro minutos
de reaccidn, en la Figura 25 se puede observar el colorante RC antes del proceso de
degradacion teniendo un color rojo intenso, al final de la degradacion se puede
observar practicamente la desaparicion total del color rojo, esto debido a la
desaparicion del grupo croméforo azo (-N=N-), el cual es responsable del color rojo,
esto también se puede observar en la Figura 23 donde la intensidad del pico en 495

nm disminuye a lo largo de la reaccion.
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Figura 25. Colorante RC a) antes y b) después de la degradacion

Ya que la concentracion del NaBHs esta en exceso en comparacion con la del
colorante RC, se espera que la degradacion del colorante RC siga una cinética de
pseudo primer orden, en la Figura 26 se presenta las gréaficas de la A/Ao contra el
tiempo y In(Ao/A:) contra el tiempo, la velocidad de reaccion (k) se determina a través
de la siguiente ecuacion:
In (ﬁ) =kt (6)
Ae

El valor de la velocidad de reaccion seréa igual a la pendiente de la grafica del In(Ao/A)
en funcién del tiempo, en la Tabla 3 se muestran los datos experimentales obtenidos
de la degradacion del colorante RC, realizando una regresion lineal para la gréafica del
In(Ao/As) vs. Tiempo, se obtienen que la ecuacion de la recta es y=0.2321x-0.0905, con
una correlacion R? de 0.979, por lo tanto el valor de krc es de 0.2321 min¥,
sustituyendo este valor en la ecuacion (6) se obtiene que la ecuacion cinética para la
degradacion del colorante RC es:

Ao .
In <—) = 0.2321min"1-t (7)
A¢
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Figura 26. Cinética de la degradacion del colorante RC

Tabla 3. Datos cinéticos de la degradacion del colorante RC

Tiempo (min) Absorbancia AdAo In(Ad/Ar)
0 2.0519 1 0
1 1.707 0.8319 0.1840
2 1.2728 0.6203 0.4776
3 1.1262 0.5489 0.5999
4 0.8949 0.4361 0.8298
5 0.7741 0.3773 0.9748
6 0.6343 0.3091 1.1740
7 0.5159 0.2514 1.3806
8 0.4404 0.2146 1.5388
9 0.2711 0.1321 2.0240
10 0.1829 0.0891 2.4176
11 0.1451 0.0707 2.6491
12 0.1412 0.0688 2.6763

Adicionalmente, se realizd un experimento para observar el efecto del NaBHs y
bionanocomposito por separado y su comparacién con la degradacién catalitica donde

es necesario tener estos dos elementos para que se lleve a cabo, para esto se realizé
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un experimento utilizando tres tubos de ensayo, en los tres se agregaron 18 ml del
colorante RC con una concentraciéon de 50 ppm, en el primer tubo solo se agregaron
2 ml de NaBH4 con una concentracion 0.2 M, en el segundo se agregaron 0.2 g de
bionanocomposito y en el tercer tubo se agregaron 0.2 g de bionanocomposito y 2 ml
de NaBHa4 juntos, el experimento tuvo una duracién de 2 horas, los resultados de este
experimento se muestran en la Figura 27, en la Tabla 4 se muestra el calculo de los

porcentajes de degradacion con base en la ecuacion (5).

Tabla 4. Porcentajes de degradacion del RC utilizando solo NaBH4 y
bionanocomposito

Absorbancia % degradacion

Rojo congo 2.0519 0
NaBH4 0.2861 86.06
Bionanocomposito 2.0298 1.08
Degradacion catalitica 0.1384 93.26
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Figura 27. Efecto del NaBH4 y del bionanocomposito en la degradacion del colorante
RC
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En la Tabla 4 se puede observar que el efecto individual del bionanocomposito en la
degradacion del RC tiene un impacto pequefio ya que se obtiene un porcentaje de
degradacion del 1.08% después de dos horas de contacto entre el colorante y el
bionanocomposito, descartando la posibilidad que la degradacién del colorante RC sea
debido a la adsorcién del colorante por el bionanocomposito, el efecto del NaBH4 en
la degradacién del colorante es mayor en comparacion con el del bionanocomposito,
alcanzando un porcentaje de degradacion del 86.06%, para lograr este porcentaje de
degradacion se requirid de dos horas de contacto entre el NaBHa4 y el colorante, en
comparacion, la degradacién catalitica en donde es necesaria la presencia del NaBH4
y del bionanocomposito, requiere un tiempo menor para lograr un porcentaje de
degradacion del 93.26%, de acuerdo con lo reportado por Albeladi et al. (2020) la
degradacion del RC no se lleva a cabo solo con la presencia del NaBH4 o requiere de
un tiempo muy largo para llevarse a cabo, debido a que la reaccién es
termodinAmicamente favorable, pero no cinéticamente, por lo tanto, es necesario
afiadir un catalizador como las AgNPs las cuales actian como medio de transferencia
para los electrones entre el donador (BH) y el receptor (RC), adicionalmente las
nanoparticulas proveen de una superficie en la cual el colorante y el NaBH4 pueden

interactuar entre si y formar los productos de degradacion.

En el espectro correspondiente a la degradacion catalitica de la Figura 27 se puede
observar que el pico en 495 nm desaparece, pero no asi los picos en 280 nm y 345
nm correspondientes a los anillos benzoicos y naftaleno de la molécula del RC
respectivamente, esto puede indicar que la degradacion del RC se lleva a cabo a través
de la ruptura de los enlaces azo, de acuerdo con el mecanismo propuesto por Albeladi
etal. (2020) para la degradacion del RC los enlaces azo sufren una ruptura
produciendo una molécula de bifenilo y dos moléculas de &cido 4-aminonaftaleno-1-
sulfénico, la posible reacciéon de degradacién del colorante RC se presenta en la Figura
28.
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Figura 28. Reaccion de degradacion del colorante RC (Albeladi et al., 2020)

Se realiz6 otro experimento para encontrar la cantidad maxima de colorante que es
posible degradar utilizando las mismas condiciones mencionadas anteriormente, 2 ml
de NaBH4 con concentracién 0.2 M y 0.2 g del bionanocomposito, se utilizaron tres
volumenes diferentes del colorante RC, siendo estos de 100 ml, 150 ml y 200 ml, se
dejaron reaccionar hasta observar la desaparicion del color rojo, registrando el tiempo
de reaccion, asi como las absorbancias al final del proceso, en la Figura 29 se

muestran los espectros UV-Vis obtenidos de cada volumen de reaccion.
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Figura 29. Espectro UV-Vis de la degradacion de los diferentes voliumenes utilizados
del colorante RC
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En la Tabla 5 se muestran los porcentajes de degradacion y el tiempo de reaccién para
los diferentes volumenes utilizados del colorante RC, siendo la Ao de 2.0519,
correspondiente a la absorbancia del colorante RC con concentracion de 50 ppm, los
porcentajes de degradacion fueron calculados utilizando la ecuacién (5), los
porcentajes obtenidos son similares al porcentaje de degradacion utilizando 50 ml del
colorante RC, donde existe mayor diferencia es el tiempo necesario para completar la
reaccion, pasando de los 13 minutos para 50 ml del colorante RC hasta 120 minutos

para lograr degradar 200 ml del colorante-

Tabla 5. Porcentaje y tiempo de degradacion para los diferentes volumenes del
colorante RC

Volumen (ml) Absorbancia % degradacién Tiempo (min)

100 0.1611 92.15 16
150 0.2287 88.85 30
200 0.2606 87.30 120

4.5.2 Verde malaquita
El espectro UV-Vis para el colorante VM con una concentracion de 50 ppm se presenta
en la Figura 30, se presentan tres picos, la 1,4, Se encuentra en 615 nm
correspondiente al grupo -C=C- presente en la molécula del colorante, los otros dos
picos se encuentran en 280 nm y 425 nm respectivamente, el pico en 425 nm

corresponde a los anillos aromaticos de la molécula del VM.
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Figura 30. Espectro UV-Vis del colorante VM con una concentracion de 50 ppm

La degradacion catalitica del colorante VM se llevd a cabo utilizando 0.2 g de
bionanocomposito, 2 ml de NaBH4 con una concentracion 0.2 M y 50 ml del colorante
VM con una concentracion de 50 ppm, a temperatura ambiente, el avance de la
reaccion fue monitoreado a través de espectroscopia UV-Vis en la region de los 250
nm-750 nm, aunque solo fue posible tomar la medicion de la absorbancia al inicio y
final de la reaccion, ya que esta es muy rapida desapareciendo el color en
aproximadamente 10 segundos, el espectro UV-Vis de la degradacion del colorante
VM se muestra en la Figura 31, la Ao del colorante VM es de 2.7612, después de 10
segundos la absorbancia es de 0.0581, con estos dos valores y empleando la ecuacién
(5) se obtiene que el valor del porcentaje de degradacion es del 97.9%, esto indica que
la disminucion de la absorbancia en 615 nm se debe a la desaparicion del grupo
cromoforo -C=C- de la molécula del VM, en la Figura 32 se muestra el colorante VM
antes del proceso de degradacion teniendo un color entre verde y azul, al final de la
degradacion se puede observar que el color ha desaparecido totalmente obteniendo

un liquido transparente.

56



3.0

—— Verde malaquita,
—10s

2.5+

Absorbancia
= N
3 o
1 1

=
o
1

0.5

0.0 T T T T T T T T
300 400 500 600 700
A (nm)

Figura 31. Espectro UV-Vis de la degradacion del colorante VM

Figura 32. Colorante VM a) antes y b) después de la degradacién

Debido a que la concentracion del NaBH4 se encuentra en exceso en comparacion con
la concentracion del colorante VM, se espera que la degradacion del colorante VM siga
una cinética de pseudo primer orden, en la Figura 33 se presentan las graficas de la
Ai/Ao contra el tiempo y In(Ao/At) contra el tiempo, la velocidad de reaccion kvm sera

igual a la pendiente de la grafica del In(Ao/A:) vs. Tiempo, se realizo una regresion lineal
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con los datos mostrados en la Tabla 6, el valor de la pendiente fue de 0.3861 con una
correlacion R? igual a 1, debido a que solo se tienen datos al inicio y final de la reaccién
por la rapidez de la misma, por lo tanto el valor de kvm es igual a 0.3861 s¥,
sustituyendo este valor en la ecuacion (6) se tiene que la ecuacion cinética de la
degradacion del colorante VM es:
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Figura 33. Cinética de la degradacion del colorante VM
Tabla 6. Datos cinéticos de la degradacion del colorante VM

Tiempo (s) Absorbancia AdAo In(Ad/Ar)
0 2.7612 1 0
10 0.0581 0.0210 3.8613

De acuerdo con lo reportado por T. Goswami et al. (2021) la desaparicion del color

verde, asi como la disminucion de la absorbancia del pico presente en 615 nm indican
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la desaparicion del cromoforo -C=C-, el colorante VM pasa a su forma reducida verde
de leucomalaquita (Figura 34), el colorante VM actiia como un aceptador de electrones

mientras que el anibn BH; es un donador de electrones, las AgNPs aceleran esta

transferencia de electrones.
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‘fr als 11 T -
erde malaquita Verde de leucomalaquita

Figura 34. Reaccion de degradacion del colorante VM (T. Goswami et al., 2021)

39 -
—— Verde malaquita
—— NaBH,
Bionanocomposito
—— Degradacion catalitica

Absorbancia

300 | 400 | 500 | 600 | 700
A (nm)
Figura 35. Efecto del NaBHa4 y bionanocomposito en la degradacion del colorante VM

Tabla 7. Porcentajes de degradacion del colorante VM utilizando solo NaBH4 y
bionanocomposito

Absorbancia % degradacion
Verde malaquita 2.7612 -
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NaBH4 0.2119 92.33
Bionanocomposito 2.7525 0.32
Degradacion catalitica 0.0581 97.90

Se llevd a cabo otro experimento para observar el efecto del NaBHs y
bionanocomposito en la degradacién del VM por separado y su comparacién con la
degradacion catalitica donde se juntan estos dos elementos, el experimento se realizé
utilizando tres tubos de ensayo con 18 ml de colorante VM con una concentracion de
50 ppm, en el primero tubo solo se agregaron 2 ml de NaBH4 con una concentracion
0.2 M, en el segundo tubo se agregaron 0.2 g del bionanocomposito y en el tercer tubo
se agregaron 2 ml de NaBH4 y 0.2 g del bionanocomposito, el experimento tuvo una
duracion de dos horas, en la Figura 35 se muestran los espectros UV-Vis obtenidos de
cada uno de los tubos, en la Tabla 7 se muestran las absorbancias obtenidas y los
porcentajes de degradacion calculados con base en la ecuacion (5), en el caso del
NaBH4 alcanza un porcentaje de degradacion del 92.33% aunque este es menor al
alcanzado a través de la degradacion catalitica siendo este del 97.90 %, para el
volumen de colorante utilizado se pudo observar que en el caso de la degradacion
catalitica el color desaparece instantaneamente, también se observo que solo con el
NaBHz4 el color desaparece dentro de los primeros 10 segundos, por lo tanto, el NaBH4
es capaz de degradar los 18 ml del colorante VM, pero con una eficiencia menor que
la degradacion catalitica, para el caso del bionanocomposito se obtiene un porcentaje
de degradacion del 0.32% aun después de dos horas de contacto entre el
bionancomposito y el colorante, descartando asi la posibilidad de que la degradacion

del colorante sea por un proceso de adsorcion.

60



3.0 4

—— Verde malaquita|
——1L/5min
/ N\ ——1.51/120 min

\

2.5+

n
o
1

Absorbancia
[
(6]
1

1.0
/x\
/
/ N\
/ ///
0.5 N~ A
/ —/
/ \ / =
\\,,,/ \\ //
0.0 T T T T T T T T —=
300 400 500 600 700
A (nm)

Figura 36. Espectro UV-Vis de la degradacion de los diferentes volumenes utilizados
del colorante VM

Para encontrar el volumen méaximo de colorante VM que es posible degradar bajo las
mismas condiciones utilizadas anteriormente, 2 ml de NaBH4 con una concentracion
0.2 My 0.2 g de bionanocomposito, se utilizé un volumen de 1 litro y 1.5 litros de
colorante VM con una concentracion de 50 ppm, se dejaron reaccionar hasta observar
la desaparicién del color o bien hasta ya no presentar un cambio significativo, también
se registré el tiempo necesario para completar la reaccion, los espectros UV-Vis
obtenidos para cada volumen de colorante utilizado se muestran en la Figura 36, los
porcentajes de degradacion calculados a partir de la ecuacion (5), asi como la
absorbancia y tiempo de degradacién se muestran en la Tabla 8, siendo la Ao de
2.7612, correspondiente a la absorbancia maxima del colorante VM con una
concentracion de 50 ppm, para el volumen de 1 litro el color desaparecio totalmente
en cinco minutos alcanzado un porcentaje de degradacion del 84.88%, aunque el color
desaparecié totalmente la absorbancia obtenida a los 615 nm es mayor en

comparacion con la obtenida para el volumen de 50 ml, esto se puede deber a que

61



existe una mayor concentracién de los productos de degradacién para el volumen de
1 litro y al mismo tiempo estos pueden absorber luz influyendo en la absorbancia final,
para el caso de 1.5 litros del colorante VM no se alcanzo la degradacion completa aun
después de 120 minutos de reaccion, como se puede observar en la Figura 36, el pico
en 615 nm todavia esta presente en el espectro UV-Vis del volumen de 1.5 L, aunque
la intensidad del pico si disminuyo considerablemente alcanzado un porcentaje de
degradacion del 69.81% con base en las absorbancias medidas, por lo tanto, el
volumen maximo de degradacion para el colorante VM bajo las condiciones
mencionadas anteriormente debe estar en un punto intermedio de los volimenes
utilizados.

Tabla 8.Porcentaje y tiempo de degradacion para los diferentes volimenes del
colorante VM

Volumen (L) Absorbancia % degradacion Tiempo (min)
1 0.4176 84.88 5
1.5 0.8337 69.81 120

4.5.3 Azul de metileno

El espectro UV-Vis del colorante AM con una concentracion de 50 ppm se presenta en
la Figura 37, se obtuvo realizando un andlisis entre las longitudes de onda de 250 nm
a 750 nm, es posible observar tres picos en el espectro, el pico en 665 corresponde a
la 1,4, del colorante AM y otro pico en 615 nm, estos dos picos estan asociados al
grupo cromoforo del AM, siendo este un sistema conjugado conocido como anillo
tiazina, compuesto por un grupo C=N vy -S- (Yu et al., 2021), el tercer pico presente en
285 nm se asocia con los anillos aroméaticos presentes en la molécula del colorante
AM.
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Figura 37. Espectro UV-Vis del colorante AM con una concentracion de 50 ppm

La degradacién catalitica del colorante AM se realizé utilizando 0.2 g del
bionanocomposito, 2 ml de NaBH4 con una concentracion 0.2 M y 50 ml del colorante
AM con una concentracion de 50 ppm, llevandose a cabo a temperatura ambiente, el
avance de la reaccion fue monitoreado a través de espectroscopia UV-Vis, el andlisis
se realizé en la region de 500 nm a 750 nm, en esta region se presenta la 1,4y,
tomando una muestra del volumen de reaccién cada minuto, el espectro UV-Vis
obtenido se muestra en la Figura 38, es posible observar como el pico en 665 nm va
disminuyendo conforme pasa el tiempo hasta practicamente desaparecer después de
27 minutos, la disminucion en la absorbancia se debe a la desaparicion del grupo

cromoforo de la molécula del AM.
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Figura 39. Absorbancia y porcentaje de degradacion vs. Tiempo para el colorante AM
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En la Figura 39, se muestra una gréfica de la absorbancia y porcentaje de degradacion
vs. tiempo para la degradacion del colorante AM, se puede observar que conforme la
absorbancia disminuye el porcentaje de degradacion va en aumento, los porcentajes
de degradacion se calcularon a partir de la ecuacion (5), los resultados de los
porcentajes de degradacion se muestran en la Tabla 9, a los 27 minutos se alcanza un

porcentaje de degradacion del 93.37%.

Tabla 9. Porcentajes de degradacion para el colorante AM

Tiempo Absorbancia % degradacion

0 2.7218 0

1 2.6792 1.57
2 2.6035 4.35
3 2.5782 5.28
4 2.4943 8.36
5 2.3782 12.62
6 2.1127 22.38
7 1.9383 28.79
8 1.8695 3131
9 1.7116 37.11
10 1.6195 40.50
11 1.5601 42.68
12 1.4460 46.88
13 1.3042 52.08
14 1.2535 53.95
15 1.1440 57.97
16 0.9832 63.88
17 0.8604 68.39
18 0.8271 69.61
19 0.8088 70.28
20 0.7322 73.10
21 0.6429 76.38
22 0.4892 82.03
23 0.4056 85.10
24 0.3747 86.23
25 0.3178 88.32
26 0.2477 90.90
27 0.1803 93.37

En la Figura 40 se puede observar el colorante AM antes y después de la degradacion,

al principio se tiene un color azul intenso, después de los 27 minutos de reaccion se
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obtuvo un liquido practicamente transparente, la ausencia de color al final de reaccion
se debe a la desaparicion del croméforo C=N como se puede observar en la Figura 38
donde el pico presente en 665 nm desaparece conforme la reaccién avanza hasta

obtener un valor en la absorbancia cercano a cero.

Figura 40. Colorante AM a) antes y b) después de la degradacién

Debido a que la concentracion del NaBHa4 est4 en exceso en comparacion con la del
colorante AM, se espera que la degradacion del colorante AM siga una cinética de
pseudo primer orden, en la Figura 41 se presenta las graficas de la A/Ao contra el
tiempo y In(Ao/Ar) contra el tiempo.

El valor de la velocidad de reaccion seréa igual a la pendiente de la grafica del In(Ao/A)
en funcién del tiempo, en la Tabla 10 se muestran los datos experimentales obtenidos
de la degradacion del colorante AM, realizando una regresion lineal para la grafica del
In(Ao/Ar) vs. Tiempo, se obtiene que la ecuacion de la recta es y=0.0958x-0.3466, con
una correlaciéon R? de 0.9368, por lo tanto el valor de kav es de 0.0958 min?,
sustituyendo este valor en la ecuacion (6) se obtiene que la ecuacion cinética para la
degradacion del colorante AM es:

A, o
In <A—) = 0.0958min"1-t 9)
t
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Figura 41. Cinética de la degradacion del colorante AM

Tabla 10. Datos cinéticos de la degradacion del colorante AM

Tiempo Absorbancia AdAo
0 2.7218 1
1 2.6792 0.9843
2 2.6035 0.9565
3 2.5782 0.9472
4 2.4943 0.9164
5 2.3782 0.8738
6 2.1127 0.7762
7 1.9383 0.7121
8 1.8695 0.6869
9 1.7116 0.6289
10 1.6195 0.5950
11 1.5601 0.5732
12 1.4460 0.5312
13 1.3042 0.4792
14 1.2535 0.4605
15 1.1440 0.4203
16 0.9832 0.3612
17 0.8604 0.3161
18 0.8271 0.3039

In(Ao/Ar)
0
0.0158
0.0444
0.0542
0.0873
0.1349
0.2533
0.3395
0.3756
0.4639
0.5192
0.5565
0.6325
0.7357
0.7754
0.8668
1.0183
1.1517
1.1911
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19 0.8088 0.2972 1.2135

20 0.7322 0.2690 1.3129
21 0.6429 0.2362 1.4431
22 0.4892 0.1797 1.7163
23 0.4056 0.1490 1.9037
24 0.3747 0.1377 1.9829
25 0.3178 0.1168 2.1476
26 0.2477 0.0910 2.3968
27 0.1803 0.0662 2.7144

De acuerdo con lo reportado por Naz et al. (2021) la perdida de color y la disminucion
de la absorbancia del pico en 665 nm se debe a la degradacion del AM a su forma
reducida el azul de leucometileno (Figura 42), la degradacién del AM posiblemente
sigue el siguiente mecanismo, la moléculas catidnicas del colorante aceptan electrones
y atomos de H provenientes del anion borohidruro BH, resultando en la ruptura de los

dobles enlaces entre N y los anillos aromaticos.

N\ H
\T . \T@_ AgNPs \T s T -

Azul de metileno Azul de leucometileno

Figura 42. Reaccion de degradacion del colorante AM (Naz et al., 2021)

Se realizd otro experimento para conocer el efecto que tiene el NaBHs y el
bionanocomposito por separado en comparacion con la degradacion catalitica del
colorante AM donde estos dos elementos deben de estar juntos para que se lleve a
cabo, se utilizaron tres tubos de ensayo, en los tres se agregaron 18 ml del colorante
AM con una concentracion de 50 ppm, en el primer tubo se agregaron 2 ml de NaBHa4
con una concentracion 0.2 M, en el segundo tubo se agregaron 0.2 g de
bionanocomposito y en el tercer tubo se agregaron estos dos elementos juntos, el
experimento tuvo una duracién de dos horas y se llevo a cabo a temperatura ambiente,
los espectros UV-Vis obtenidos de cada uno de los tubos se muestran en la Figura 43,
los porcentajes de degradacion para cado uno de los casos se calculo con base en la

ecuacion (5), los resultados obtenidos se muestran en la Tabla 11.
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Figura 43. Efecto del NaBH4 y bionanocomposito en la degradacion del colorante AM

En el caso del NaBH4 se puede observar que aun después de dos horas de contacto
el NaBH4 no fue capaz de degradar el colorante AM en su totalidad, alcanzando un
porcentaje de degradacion del 22.48%, por lo tanto, el NaBHa4 no es capaz de degradar
el colorante AM o bien requerird de un tiempo muy largo para lograrlo, en el caso del
bionanocomposito tampoco es capaz de degradar el colorante AM, alcanzando un
porcentaje de degradacion del 0.58% por lo cual el bionanocomposito tampoco es
capaz de degradar el colorante en su totalidad descartando asi la posibilidad de que
la degradacion sea a través de proceso de adsorcién del colorante por el
bionanocomposito, en comparacion la degradacion catalitica alcanzo un porcentaje de
degradacion del 93.85% y requiriendo un tiempo menor para llegar a este resultando,
demostrando asi que para llevar a cabo la degradacion del colorante AM es necesario
tener tanto el NaBH4 como el bionanocomposito juntos para que se logre degradar el

colorante.
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Tabla 11. Porcentajes de degradacion del colorante AM utilizando solo NaBHas y
bionanocomposito

Absorbancia % degradacion

Azul de metileno 2.7218 0
NaBH4 2.1135 22.48
Bionanocomposito 2.71059 0.58
Degradacion catalitica 0.1673 93.85

Se llevé a cabo otro experimento para obtener el volumen maximo de colorante AM
gue se puede degradar bajo las condiciones mencionadas anteriormente, siendo estas
el uso de 2 ml de NaBH4 con una concentracién 0.2 M y 0.2 g de bionanocomposito,
se utilizdé un volumen de 100 ml del colorante AM con una concentracién de 50 ppm,
el espectro UV-Vis obtenido se muestra en la Figura 44, su puede observar en el
espectro UV-Vis que el volumen de 100 ml del colorante AM no fue degradado en su
totalidad aun después de cuatro horas de reaccion, siendo posible aun observar el pico
presente en 665 nm, la Ao del colorante AM es de 2.7263, después de cuatro horas de
reaccion la absorbancia medida fue de 1.0686, con estos dos datos y utilizando la
ecuacion (5) el porcentaje de degradacion obtenido es del 60.79%, indicando que el
volumen maximo de colorante que se puede degradar del colorante AM debe de ser

menor a 100 ml.

70



3 4 —— Azul de metileno

——100ml/ 4 h
A Il
/
24 |
o |
[&]
[
@
2
(@]
o)
<
1_
\\\ / /
\ / 4
N\ 4 -
N — \\J
O T T T T T — T T T T T T T T T T T T 1
250 300 350 400 450 500 550 600 650 700 750
A (nm)

Figura 44. Espectro UV-Vis de la degradacion de los diferentes volimenes utilizados
del colorante AM

4.6 Degradacién simultanea de los colorantes rojo congo, verde malaquitay
azul de metileno

En la Figura 45 se presentan los espectros UV-Vis de la mezcla de los colorantes RC-
VM-AM y de la mezcla de los colorantes RC-AM, en el espectro de los colorantes RC-
VM-AM se pueden observar los picos caracteristicos del colorante VM presentes en
615 nm y 430 nm, adicionalmente se puede observar un sefial débil en 485 nm que se
puede atribuir a al colorante RC, no es posible observar ninguno de los picos
caracteristicos del colorante AM, debido a que se encuentran en las longitudes de onda
de 665 nm y 615 nm respectivamente, siendo estos enmascarados por la sefal

predominante del colorante VM.
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Figura 45. Espectro UV-Vis de la mezcla de los colorantes RC-VM-AM y de la mezcla
de los colorantes RC-AM

Adicionalmente en la Figura 45 también se puede observar el espectro UV-Vis de la
mezcla de los colorantes RC-AM, obtenido a partir de la mezcla de 16 ml del colorante
RC y 16 ml del colorante AM, en este caso si es posible observar los picos
caracteristicos del colorante AM en 665 nm y 615 nm, ademas de observar mas
definido el pico en 485 nm del colorante RC, también se puede observar un pico en
285 nm en ambos espectros, este pico se puede atribuir a los anillos aroméaticos

presentes en las estructuras moleculares de cada uno de los colorantes.

De acuerdo con los resultados obtenidos anteriormente es posible degradar los
colorantes: RC,VM y AM individualmente, se realizé un experimento mezclando estos
tres colorantes para llevar a cabo una degradacion simultanea, para esto se tomaron
16 ml de cada uno de los colorantes para tener un volumen total de 48 ml, todos los
colorantes con una concentracion de 50 ppm, la degradacion se llevo a cabo bajo las
mismas condiciones mencionadas anteriormente, utilizando 2 ml de NaBH4 con una

concentracion 0.2 M y 0.2 g de bionanocomposito, en la Figura 46 se presenta el
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espectro UV-Vis de la degradacion simultanea, se tomd una muestra del volumen de
reaccion cada dos minutos durante los primeros 10 minutos de reaccion,
posteriormente las muestras fueron tomadas cada 5 minutos hasta los 45 minutos de

reaccion donde ya no se observé un cambio significativo en la absorbancia.
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Figura 46. Espectro UV-Vis de la degradacion simultanea de la mezcla de los
colorantes RC-VM-AM

En la Figura 46 se puede observar que el pico en 615 nm correspondiente al colorante
VM desaparece dentro de los primeros 2 minutos de reaccién concordando con los
resultados obtenidos anteriormente donde también se ve que la degradacion del
colorante VM ocurre rapidamente, después de los dos minutos aun es posible observar
en los espectros obtenidos los picos en 665 nm y 485 nm correspondientes a los
colorantes AM y RC respectivamente, el pico del colorante AM desaparece mas
rapidamente que el del colorante RC, después de los 45 minutos se observa que cada
uno de los picos caracteristicos de los tres colorantes han desaparecido quedando
solo el pico en 285 nm asociado a los anillos aromatico, tomando en consideracion

solo la 4,4, registrada de la mezcla de los colorantes RC-VM-AM, correspondiente al
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pico en 615 nm se tiene que la Ao es de 2.6529, después de 45 minutos la absorbancia
registrada en 615 nm es de 0.1415, con estos dos valores y utilizando la ecuacion (5)

se obtiene un porcentaje de degradacion del 94.67%.

Figura 47. Mezcla de los colorantes RC-VM-AM a) antes y b) después de la
degradacion

En la Figura 47 se presenta la comparacion entre la mezcla de los colorantes RC-VM-
AM antes y después del proceso de degradacion, al principio se observa que la mezcla
tiene un color verde obscuro, después de la degradacion se puede observar
practicamente la desaparicién del color guedando solo una ligera coloracién amarilla

en el liquido.
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Capitulo V. Conclusiones

Las nanoparticulas de plata sintetizadas con Heterotheca inuloides como bioreductor
fueron soportadas y estabilizadas exitosamente sobre la superficie de fibras de Agave
lechuguilla formando asi un bionanocomposito que posteriormente fue utilizado como

catalizador.

La caracterizacion del bionanocomposito por SEM-EDS confirmo la presencia de plata

sobre la superficie de las fibras, asi como la formacion de nanoparticulas.

La caracterizacion del bionanocomposito por FTIR permitio identificar los principales
grupos funcionales de las fibras de Agave lechuguilla y sus interacciones con las

nanoparticulas de plata.

La caracterizacion de las nanoparticulas de plata a través de espectroscopia UV-Vis
permitié identificar la absorbancia maxima en 450 nm, tipica de las nanoparticulas de

plata de forma esférica.

La degradacién de los colorantes rojo congo, verde malaquita y azul de metileno se
llevé a cabo exitosamente utilizando borohidruro de sodio como agente reductor y el
bionanocomposito como catalizador, obteniendo un porcentaje de degradacion mayor
al 90% para cada uno los colorantes.

El tiempo necesario para la degradacién catalitica del colorante rojo congo fue de 13
minutos alcanzando un porcentaje de degradacion del 93.16%, el borohidruro de sodio
y el bionanocomposito por separado alcanzaron un porcentaje de degradacion del

86.06% y 1.08% respectivamente, después de dos horas de contacto.

El tiempo necesario para la degradacion catalitica del colorante verde malaquita fue
de 10 segundos alcanzando un porcentaje de degradacion del 97.9%, el borohidruro
de sodio y el bionanocomposito por separado alcanzaron un porcentaje de

degradacion del 93.33% y 0.32% respectivamente, después de dos horas de contacto.

El tiempo necesario para la degradacion catalitica del colorante azul de metileno fue
de 28 minutos alcanzando un porcentaje de degradacion del 93.85%, el borohidruro
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de sodio y el bionanocomposito por separado alcanzaron un porcentaje de

degradacion del 22.48% y 0.58% respectivamente, después de dos horas de contacto.

La degradacion simultanea de los tres colorantes fue llevada a cabo exitosamente
desapareciendo los picos caracteristicos de los colorantes en el espectro UV-Vis
obtenido.
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